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Gebiet der Erf indung 

Die vorliegende Erf indung bezieht sich auf Polyolef ingegen- 
stande, die sorptive Materialien enthalten, und auf Verfahren 
zur Verwendung solcher Gegenstande. 

Hintergrund der Erf indung 

Sorptive Materialien, wie Trockenmittel , . konnen in Form loser 
Korner geliefert werden, doch kann dies zu einer Kontaminie- 
rung des Produkts fuhren, mit dem sie in Kontakt kommen. Urn 
dieses Problem zu iiberwinden, werden sorptive Materialien als 
Kissen geliefert, wqbei das teilchenf ormige Sorbens in einem 
porosen Material eingeschlossen 1st. Dies kann jedoch zu einer 
, Verklumpung des Sorbens in einem Bereich des Kissens. und in 
der Folge zu einer inef f izienten Verwendung! des Sorbens fuh- 
ren. Um dieses Problem zu iiberwinden, wird das sorptive Mate- 
rial als Kissen bereitgestellt , das mehrere diskrete, mite in - 
ander verbundene kleinere Bereiche auf we is t . 

Sorptive Materialien werden auch in Polyolef infolien einge- 
baut, insbesondere dann, wenn. das sorptive Material in einer 
mehrschichtigen Konstruktion verwendet wird, um eine feuchtig- 
ke i t semp.fi ndliche Schicht, wie eine Folie .aus . einem Ethy- 
len/Vinylalkohol- Copolymer, zu schutzen. Bei solchen Konstruk- 
tionen absorbiert das sorptive Material jedoch nur dann Was- 
serdampf mit merklicher Geschwindigkeit , wenn es wahrend eihes 
Retortenverf ahrens erhitzt wird. 



Urn solche Probleme zu uberwinden, wurden Folien entwickelt , 
bei denen die Folien eine polymere Matrix mit einem System von 
miteinander verbundenen Mikroporen aufweisen und mit einem 
teilchenformigen Sorbensmaterial gefullt werden, bei dem es 
sich um ein Trockenmittel handeln kann. Solche Folien werden 
hergestellt, indem man ein geschtnolzenes Gemisch aus den 
Sorbensteilchen, dem Polymer und einem ausgewahlten Verdun- 
nungsmittel bildet, die Folie extrtidiert und das Verdunnungs- 
mittelentf ernt . .Das zu sorbierende Wasser, das im . allgemeinen 
als Wasserdampf vorliegt, kann dann . schnell durch die Poren 
der piolymeren Matrix hindurch mit dem teilchenformigen Materi- 
al in Kontakt treten, und eine Sorption des Wassers durch das 
teilchenf ormige Material kann erreicht werden. Wenn jedoch das 
sorptive teilchenf ormige Material auf diese Weise fur . die 
Sorption des Wassers zur Verfiigung steht, mufi die Folie vor 
der Verwendung sorgfaltig gelagert werden, urn eine vorzeitige 
Sorption von Wasserdampf aus der Umgebung zu verhindern, und 
sie sollte wahrend.der Herstellung und Verarbeitung durch eine 
trockene Atmosphare geschutzt werden. ' 

AuSer Trockenmitteln fur die Sorption von Wasser besteht auch 
das Bedurfnis", andere Stof f e ' zu sorbieren, . wie Kbhlendioxid 
und saure Gase und eine Vielzahl organischer Stoffe. 

Das US-Patent 4/55 0, 123 lehrt polymere Fasern in Textilquali- 
tat oder dunne Folien/ die durch Ext rakt ion eines wahrehd der 
Herstellung der Faser oder der Folie eingebauten Verdunnungs- 
mittels poros gemacht werden. Diese Literaturstelle zieht 
keine Faserrl oder Folien in Betracht., bei . denen ein /Wachs 
wahrend der , Verwendung . der Faser oder der Folie in der Faser 
oder der Folie zuruckgehalten wird. In dieser . Literaturstelle 
heifit es in . Spalte "3, Zeile 21-27, daE die so gebildeten 
Garne, Fasern oder Folien mit einem. oder mehreren geeigneten 
Losungsmitteln extrahiert werden, urn das Verdunnungsmittel zu 
entfernen. Diese Extraktion macht das Polymer poros und brihgt 
die Sorbensteilchen in einen aktiven Zustand, in dem. sie "fur 
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Dampfe, Flussigkeiten oder geloste stoffe, die sich an oder 
auf der Oberflache der Matrix bef inden, \zuganglich sind. 

Das US-Patent 4,626,252 of f enbart Tragerf olien fur eine Win- 
del, die aus eirier gestreckten extrudierten, aus einem Poly- 
olefin hergestellten Folie, einem wachsartigen Kohlenwasser- 
stoff polymer und einem Fiillstoff bestehen. Vermutlich werden 
die Teilchen mit auf genommen, urn die Bildung von Poren bei der 
Folie zu uriterstiitzen, wenn die Folie gestreckt wi'fd. 

Kurzbeschreibunq der ErfinHnng 

Die vorliegende Erf indung bezieht sich auf einen Gegenstand, 
der ein Polyolefin, ein Wachs, das bei der Schmelztemperatur 
des Polyolefins mit dem Polyolefin mischbar ist, sich jedoch 
beim Abkiihlen des Gegenstands als eigene Phase abtrennt, sowie 
teilchenformige Sorbentien umf aiSt . Gegebenenf alls konnen die 
Gegenstande • der Erf indung auch ein Dispergiermittel fur das, 
Sorbens enthalten. Die sorptiven Gegenstande sind verpackt und 
konnen in Form von Folien, Fasern, Granulat, Perlen und in 
anderen zweckmaSigen Formen vorliegen. Die sorptiven Folien 
der Erf indung konnen als solche .verwendet werden,. oder die 
Folien konnen mit anderen^ Folien und Materialien geschichtet 
oder laminiert werden. 

Die vorliegende Erf indung stellt weiterhin ein Verfahren zum 
Entfernen von Feuchtigkeit oder anderen Materialien aus "der 
Luft. oder aus einem Objekt in der Umgebung bereit, umf assend 
das Bereitstellen eines sorptiven Gegenstands, der ein Polyo- 
lefin, eine Wachs verb indung, die bei der Schmelztemperatur des 
Polyolefins mit dem Polyolefin mischbar ist, sich jedoch beim 
Abkuhlen des Gegenstands als eigene Phase abtrennt, sowie in 
dem Gegenstand . verteilte sorptive Teilchen umfaSt, moglichst 
nahe bei. der Luft oder dem Objekt, wobei der. Gegenstand -durch 
eine laminierte Folie oder Verpackung vor vorzeitiger Sorption 
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geschutzt ist" und diese Folie oder Verpackung moglichst nahe 
bei der Luft oder dem, Objekt entfemt oder geoffnet wird. 

Ausfuhrliche Besctireibuna der Erfindung 

Zu den Polyolef inen, die fur die vorliegende Erfindung geeig- 
net . sind,- . gehoren Polyethylene, wie Polyethylen hoher Dichte 
(HDPE) , ultrahochmolekulares Polyethylen (UHMWPE) , Polyethylen 
geringer" Dichte (LDPE) und. lineares Polyethylen geringer 
Dichte (LLDPE) , Polypropylene und -Gemische davon sowie Copply- . 
mere von Ethylen und Propylen. Weitere geeigiiete Polyolefine 
sind Polybutylen und Ethylen- Vinylacetat -Copolymer . > 

Wachse, die fur die vorliegende . Erfindung geeignet sind, 
sollten bei der Schmelztemperatur des Polyolefins mit dem 
Polyolef.in mis.chbar sein; dazu gehoren Paraf f inwachse , mikro- 
kristalline Wachse, Fischer-Tropsch-Wachse, Wachse aus nieder- 
molekularem Polyethylen, vorzugsweise mit einem Zahlenmittel 
des Molekulargewichts von weniger als etwa 10 000, besonders 
bevorzugt weniger. 1 als etwa 5 0 00, am meisten bevorzugt weniger 
als etwa 2500, sowie Ethylen- Propylen- Copolymere , vorzugsweise 
mit einem Zahlenmittel des Molekulargewichts' von weniger als 
etwa 10 000, besonders bevorzugt weniger als etwa 5000,, am 
meisten bevorzugt weniger als etwa. 2500. Naturliche Wachse, 
wie Bienenwachs, Carnaubawachs oder Candelillawachs, konnen 
ebenso" wie Pf lanzenwachse , wie man sie durch Hydri.eren von. 
Pf lanzenolen erhalt, verwendet werden. • 

Molekularsiebe sind eine besonders nutzliche Klasse sorptiver 
Teilchen, urn den Gegenstanden der Erfindung trocknende Eigen- 
schaften zu verleihen; dazu gehoren synthetisch hergestellte 
kristalline Metallaluminosilicate oder naturlich vorkommende 
Quellen, die kristalline ..Metallaluminosilicate enthalten, 
welche durch Entfernen ihres Hydratwassers fur die Adsorption 
aktiviert wurden. Da bei dieser Dehydratisierungnur wenig oder 
keine Anderung. der Struktur auftritt, entstehen Adsorbentieii 



mit ungewohnlich hoher Porositat, die eine starke Affinitat zu 
Wasser haben. Die Poren jedes besonderen Typs von Molekular- 
sieb sind gleichmaSig groS und von ' molekularen Abmessungen. 
Die Molekularsiebe sind kristalline Zeolithe mit der Grund- 
formel M 2/n O-xAl 2 0 3 -ySi0 2 • zH 2 0, wdbei M ein Kation der Wertig- 
keit n ist. Ein ' Beispiel fur ein kommerziell erhaltliches 
Molekularsieb ist der Typ 4A, das die Elementarzellf ormel 
Na 12 [(Al0 2 ) 12 (Si0 2 ) 12 ] -27H 2 0 hat. ' ' 

Zu.den weiteren geeigneten Trockenmitteln gehoren Silicagele, 
Siliciumoxid, Ton, aktiviertes Aluminium, Calciumoxid (CaO) , 
CaS0 4 , MgS0 4 und CoCl 2 . Ein stark zerf lieEendes Trockenmittel , 
wie CaCl 2 , kann zu einem ubermaSigen Ausschwitzen von Flussig- 
keit auf die Oberflache der Folie fuhren, was seine Eignung 
fur bestimmte Anwendungen einschranken konnte. 

Eine weitere geeignete Klasse von festen Trockenmitteln bilden 
organische Polymere, wie Polyacrylsaure und ihre , Salze, Poly- 
acrylamide, sulfonierte Polymere und Cellulosederivate , wie 
NatriTimcarboxymethylcellulose . \ 

Hydrophobe Molekularsiebe sind ebenfalls geeignet. Im Ver- 
gleich zu den hydrophilen Molekularsieben (wie ' Typ 4A) haben 
diese Molekularsiebe . einen stark reduzierten Aluminiumgehalt 
oder enthalten kein Aluminium.- Abscents TM -Molekularsiebe , die 
von UOP vertrieben werden, sind ein Beispiel fur ein hydropho- 
bes Molekularsieb. Diese sind nutzlich fur die Adsorption von 
organlschen Sauren, Ammoniak, Aldehyden, Schwef elverbindungen r 
Ketonen, Indolen und Aminen. Hydrophile Molekularsiebe sind 
ebenfalls in der Lage, diese Typen von organischen Stoffen zu 
sorbieren, aber in Gegenwart von Wasserdampf besteht die 
Neigung, daS vorwiegend Wasserdampf sorbiert wird. " 

Neben der Sorption von Wasserdampf sind Kaliumcarbonat und 
Calciumoxid auch fur die Sorption von sauren Gasen . geeignet . 
Calciumhydroxid, das durch die Reaktion von' Calciumoxid mit 



Wasser gebildet , .wird, ist fur die Sorption von Kohlendioxid 
-geeighet . Moiekularsiebe sind fur die Sorption von Ethylen aus 
eingewickelten Genriisen, Fruchten oder Kase geeignet,- urn die 
Haltbarkeit zu erhohen. ^Siliciumoxid und yerschiedene Typen 
von oberflachenbehandelten Siliciumoxiden sind als Adsorbenti- 
en bei einer Vielzahl von chromatographischen Trennungeh ge- 
eignet. 

Fur Polyethylen hoher Dichte und Polypropylen, die einen 
Schmelzindex von etwa 1 oder weniger gemafi ASTM-Testverf ahren 
D1238 aufweisen (190 °C/5 kg fiir Polyethylen hoher Dichte und 
230 °C/2,'16 kg fur Polypropylen) , umfaSt - der sorptive Gegen- 
stand vorzugsweise (1) etwa 20 bis 80 Gewichtsteile Polyole- 
fin, (2) etwa 80 bis 20 Gewichtsteile Wachs, so dafi die Summe 
der Gewichtsteile von Polyolefin und Wachs gleich 100 ist, und 
(3) zwischen etwa 110 Vol»-% sorptive Teilchen, bezogen auf 
das Volumen des Wachses, .und einer Menge., so da£ man wenig- # 
steris etwa 10 Gew.-% sorptive Teilchen erhalt, bezogen auf; das 
Gewicht der Gesamtf olie . : (Das heiSt, es sind \ etwa 110. Volumen- 
teile oder weniger sorptive Teilchen, gemessen, in ihrem trok- 
kenen Zustand, pro 100 Volumenteile Wachs; fur Molekularsiebe 
ist dies ungefahr Equivalent zu 140 Gewichtsteilen pro 100 
Gewichtsteile Wachs.) Vorzugsweise betragen die Polyolefin/ 
Wachs-Anteile (1) etwa 25 bis 75 Gewichtsteile Polyolefin und 
(2) etwa 75 bis 25 Gewichstteile Wachs; .und am meisten . bevor- 
zugt (1) etwa 30 bis 45 Gewichtsteile -Polyolefin und (2) etwa 
70 bis 55 Gewichtsteile Wachs . , . 

Fiir Polyolefine mit hoheren Schmelzindices, z.B. obethalb etwa 
1, umfaSt der sorptive Gegenst and. vorzugsweise (1) . etwa ,50 bis 
80 Gewichtsteile Polyolefin und (2) etwa 50. bis 20 Gewichts- 
teile Wachs; besonders bevorzugt (1) etwa 55^ bis 75 Gewichts-' 
teile Polyolefin und (2.) etwa 45 bis 25 .Gewichtsteile Wachs ;: 
und am meisten bevorzugt (1) etwa 55 bis .70 Gewichtsteile ' 
Polyolefin und (2) etwa ,45 bis 30 Gewichtsteile Wachs (wobei 
die Summe der Gewichtsteile . des Polyolefins "und des Wachses 



gleieh 100 ist) ; und die sorptiven Teilchen umfassen zwischen 
etwa 110 Vol. -% sorptive Teilchen, bezogen auf das Volumen des 
Wachses, und einer Menge, so daS man wenigstens etwa 10 Gew.-% 
sorptive Teilchen . erhalt, bezogen auf das Gewicht der - Ge- 
samtf olie. : 

Fur ultrahochmolekulares Polyethylen (wie GUR 4132 y herge- 
stellt von Hoechst Celanese; UHMWPE hat irn allgemeinen ein 
Mblekulargewicht von uber etwa 2-6 Millionen und einen Schmel- 
2 index von im wesent lichen Null) konnen sehr grofie Mengen an 
Wachs verwendet werden. ; Zum. Beispiel unifaSt ein sorptiver 
Gegen stand, der UHMWPE umf afit , im allgemeinen (1) etwa 2 bis 
50 Gewichtsteile UHMWPE und (2) 98 bis 50 Gewichtsteile Wachs 
und besonders. bevorzugt (1) etwa 4 bis 20 Gewichtsteile UHMWPE 
und (2): 96 bis. 80 Gewichtsteile Wachs. 

Vorzugsweise werden die sorptiven Teilchen als feines Pulver 
bereitgestellt, und zwar ausreichend troeken, so daS sie ohne 
Mahlen oder Trocknen verwendet werden konnen. Wenn die sorpti- 
ven Teilchen nicht in gepulverter Form erhaltlich sind, konnen 
Perlen oder Granulat leicht gemahlen und mechanisch gesiebt 
werden, urn grofiere Teilchen zu entfernen. Im allgemeinen 
sollten die grofiten Teilchen ungefahr zehnmal kleiner sein als 
die. kleinste Of fnung, die sie wahrend der Verarbeitung passie- 
ren miissen. 

Zu dem Gemisch von Wachs und sorptiven Teilchen wird gegebe- 
nenfalls ein Dispergiermittel gegeben, urn das Benetzen und 
Dispergieren der sorptiven Teilchen im Wachs zu unterstiitzen. 
Je grundlicher die Dispersion der Teilchen ist, desto besser, 
obwohl sich einige . sorptive Teilchen auch dann als effektiv 
erwiese'n haben, wenn die gruppiert oder verklumpt, d.h.. agglo- 
meriert, waren. Im makroskopischen Mafistab ist die Verteilung 
im allgemeinen ziemlich gleichmaEig, z.B. enthalten benachbar- 
te Kubikmillimeter in den sorptiven^ Teilen von Gegenstanden 
der Erf indung vorzugsweise eine ahnliche Anzahl von Teilchen - 



oder Agglomeraten. Die Wachsphase trennt sich -in einer ver- 
teilten Weise von dem Polyolefin, so dafi das Wachs im.gesamten 
sorptiveri Gegenstand verteilt wird. Vorzugsweise ist das 
Dispergiermittel ein Polymer, das eiri Molekulargewicht von 
unter etwa 10 000 aufweist und die Dispersion durch sterische 
Wechselwirkung zwischen den Teilchen stabilisiert . - 

Vorzugsweise ist das Dispergiermittel in einer Menge von etwa 
1 bis 10 Gew.-% vorhanden; bezogen auf das Gewicht der sorpti- 
ven- Teilchen, und ist hei Umgebungstemperatureri ein Feststoff, 
urn das Ausschwitzen auf die Oberflache des endgiiltig geformten 
Gegehstands zu minimieren. Zu den geeigneten Dispergiermitteln 
gehoren HYPERMER™ B2 46, HYPERMER™ . LP1 und HY.PERMER™ LP4 , 
erhaltlich von IC1 Specialty Chemicals Co. 

Die Keimbildung des Polyolefins beim Abkuhlen des Gemischs aus 
Polyolefin und Wachs und beim Auftreten der; Phasentrennung 
kann in einigen Gegenstanden . der Erfindung mittels eines 
Keimbildners verstarkt (z.B\ die Kristallisationsrate . erhoht) 
werden. Die Sorbensteilchen oder die Wachskristallite in einem 
Gegenstand der Erfindung konnen als Keimbildner wirken, so dafi 
kein getrennter Keimbildner benotigt wird. Andere geeignete 
Keimbildner sind im . Stand der ..Technik gelehrt worden, insbe- 
sondere wenn es sich bei dem Polyolefin urn Polypropylen han- 
delt, um die Kristallisa.tionsrate des Polymers zu erhohen, 
wobei . haufig die Festigkeit , des Gegenstands erhoht wird. Zu 
den. geeigneten Keimbildnern gehoren Arylalkansaureverbindun- 
gen, Benzoesaureverbindungen und bestimmte Dicarbonsaurever- 
bindujigen, wie sie im US-Patent Nr. 4,726,989 (Mrozinski) 
offenbart sind, auf das hier ausdriicklich Bezug genommen wird. 
Pplymere Pigmente konnen ebenfalls als Keimbildner verwendet 
werden, wie in der Technik bekannt ist. Der Keimbildner umfaSt 
vorzugsweise etwa 0,1. bis 5 Gewichtsteile des '. Polyolef inge- . 
wichts . * . ' 
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Sorptive Gegenstande, die ihre Farbe andern, wenn Dampf oder 
ein anderes Material sorbiert wird, sind vorteilhaft, urn zu 
zeigen, daS eine . Sorption erfolgt ist, und urn den Grad der 
stattgefundenen Sorption zu zeigen. Iii kommerziell erhaltliche 
Trockenmittel kann,. ein Farbindikator eingebaut '. sein (zum 
Beispiel farbanzeigende Sorten von Molekularsiebeh, Silicagel 
und aktiviertem Alurainiumoxid von ADCOA und farbanzeigende 
Sorte von Drierit (CaS04) von W.A. Hammond Dierite Co.). 
Produkte der Erfindung konnen durch Einbau solcher farbarizei- 
' gender Trockenmittel oder anderer Sorbensteilchen' farbanzei- 
gend gemacht werden. 

Andere Produkte der Erfindung werden durch Einbau anderer 
farbanzeigender Mittel, wie fein gepulvertem CoCl 2 / farbanzei- 
gend gemacht , Wenn man es mit . nichtanzeigenden sorptiven 
Teilchen, wie Molekularsieben und Silicagel, mischt, erreicht 
CoCl 2 eine gute Korrelation zwischen Farbanderung und dem 
Prozentanteil des sorbierten : Materials. 

CoCl 2 ist selbst ein Trockenmittel mit einer recht hohen 
Adspri^tionskapazitat, da es sechs Molekule Hydratwasser auf- 
nimmt,. und kann auch fur sich aliein als sorptives Teilchen 
verwendet werden. Wenn CoCl 2 . in einer Menge verwendet wird, 
die gleich etwa 1% des Gesamtf oliengewichts ist, ergibt es 
eine Farbanderung, die bei etwa 10 mil (250 //m) dicken Folien 
bereits visuell erkannt werden kann. Die benotigte : Menge wird 
von der Foliendicke und auch vom Prozentsatz der Teilchen in 
der Folie abhangen. In jedem Fall kann dieser Parameter durch 
einfache Versuche leicht bestimmt werden. 

CoCl 2 zerflieEt, aber Probleme mit . dem Ausschwitzen von. Flvis- 
sigkeit auf die Foliehoberf lache kdnrien vermieden werden, 
indem man das CoCl 2 zu -einem feinen Pulver vermahlt (< 50 ptm, 
besonders bevorzugt < 25 /zm, am meisten bevorzugt ^ 10 /zm) . 
Folien,' die mit einem Gehalt von ,5 Gew.-%. fein gepulvertem- 
CoCl 2 in Kombination mit Molekularsieb Typ 4A oder Silicagel 



hergestellt wurden, zeigten kein Ausschwitzen yon Flussigkeit , 
wenn sie ,bei 50% irei . Feuchtigkeit/20 °C getestet wurden. 

Die Gegenstande der vorliegenden Erfindung konnen entweder 
unter Verwendung eines diskontinuierl.ichen oder eines kontinu- 
ierlichen Verfahrens hergestellt werden. Beim diskontdnuierli- 
chen, Verf ahren wird das 'Wachs geschmolzen, und das Dispergier- 
mittel (falls verwendet) wird hinzugefugt und mit dem Wachs 
vermischt, und dann werden die sorptiven Teilchen hinzugefugt, 
wahrend . welter gemischt wird. - Das Polymer wird unter for.twah- 
rendem Mischen und Erhitzen hinzugefugt, bis eine homogene 
Schmelze entsteht . Die Schmelze^ kanh dann unter Bildung einer 
Folie zwischen Platten gepreSt oder zu Granulat, Perlen .oder 
anderen gewiinschten Formen formgeprefit werden . 

Beim kontinuierlichen Verfahren wird das Wachs zum Schmelzen 
erhitzt (z.B. mit Hilfe einer Heizplatte) Dann wird ein Dis- 
pergiermittel (falls vefwendet) hinzugefugt, und anschliefiend 
werden die sorptiven Teilchen hinzugefugt, wahrend mit einem 
Mischer mit hoher Scherung, wie einem Dispersator/ gemischt 
wird. Das Mischen wird fortgesetzt, bis. die sorptiven Teilchen 
gut mit dem Wachs gemischt sind. Dieses .Wachs-Teiichen-Gemisch 
wird dann 15 bis 45 Minuten lang auf etwa 150 bis 180 °C 
erhitzt, urn es zu entgasen'. Das Wachs-Teilchen-Gemisch wird 
gleichzeitig mit dem Polyolefin einem Extruder, vorzugsweise 
einem Doppelschneckenextruder , zugefuhrt , ' und dort werden das 
Wachs-Teilchen-Gemisch und das Polymer grundlich schmelzge- 
mischt. Die Schmelze wird extrudiert" und abgeschreckt , zum 
Beispiel indem man das Extrudat als Folie auf eine, temperier- 
te, glatte oder strukturierte (wie sie z.B. in den US-Patenten 
5,120,594 und 5,238,623 beschrieben ist) GieStrommel . gieSt 
oder indem man in der Luft eine geblasene Folie bildet, so dafi 
eine thermisch induzierte Phasentrennung bewirkt wird. Alter- 
nativ dazu kann die Schmelze auch zu Granulat oder Fasern -oder 
Strangen extrudiert werden. Wenigstens bei dickerem .Material, 
wie -Strangen, wird das Extrudat im allgemeinen in einer 



nichtsorbierenden Flussigkeit, wie einem fliissigen Fluorkoh- 
1 ens toff (z.B. Fluorinert FC 77 von 3M) oder in manchen Fallen 
in Wasser, abgeschreckt und anschlieSend getrocknet . Der 
sorptive Gegenstand kann so, wie er gebildet wurde, verwendet 
oder nach Wunsch ia andere Formen. gepreEt werden. 

Entweder mit dem diskontinuierlichen oder dem kontinuierlichen 
Verfahren wird der Gegenstand f ertiggestellt , ohne das Wachs 
aus dem Gegenstand zu extrahieren. Die Anwesenheit des Wachses 
mafiigt: die Adsorpt ionsgeschwindigkeit der sorptiven Teilchen, 
so daS. man viel geringere, Gesehwindigkeiten erhalt. als mit 
sorptiven Teilchen (wie Molekularsieben) in porpsen Folien und 
viel hohere als mit sorptiven Teilchen in Polyolefin allein. 
Die sorptiven Gegenstande der Erf indung sind also, lagerstabil 
und doeh effizient. Ein weiterer Vorteil, der sich aus der 
Verwendung des Wachses ergibt, ist die Moglichkeit, hohere 
Beladungen an sorptiven Teilchen zu verwenden, als es anson- 
sten moglich ware, Durch den Einschlufi des : Wachses wird die 
Viskositat der Schmelze gesenkt, so daB mehr Teilchen hinzuge- 
fiigt werden konnen.. AuSerdem kann die Sorptionsgeschwindigkeit 
durch die Wahl des Wachses und den Anteil des Wachses im 
Vergleich zum Polymer beeinfluSt werden. 

Sorptive Gegenstande sind. sorptiv, ob sie nun poros sind oder 
nicht.. Ahscheinend kann Dampf durch das Polyolef in/Wachs- 
Gemisch dringen, das das sorptive Teilchen umgibt . Das Wachs 
verzogert jedoch im allgemeinen die - Sorption (im Vergleich zu 
einem Gegenstand, der an den ansonsten durch das Wachs beset z- 
ten; Stellen Hohlraume aufweist) und verhindert die vorzeitige 
Sorption. 

Die Sorptionsgeschwindigkeit kann erhoht werden, indem man den 
sorptiven Gegenstand (im allgemeinen eine Folie, aber auch 
Fasern oder Strange), durch Strecken poros macht . Sorptive' 
Gegenstande der Erf indung konnen als nichtporpse Folien ver-' 



kauft und vor der Verwendung durch .Strecken, urn eine rasche 
Adsorption zu erreichen, aktiviert werden. 

Sorptive Gegenstande,. . die beim Strecken poros . werden, enthal- 
ten im allgemeinen wenigstens .15 oder 20 Vol.-%. sorptive 
Teilchen. Die besten Ergebnisse wurden bisher mit Molekular- 
sieben erreicht . . . 

Bei Gegenstanden der Erfindung, insbesondere . wenn . sie in 
- Eolienform-. vorliegen, konnen eine oder beide Seiten mit einer 
Folie laminiert sein, zum Beispiel um eine Seite des Gegen- 
standes abzudichten oder zu versiegeln und seine Sorptionswir- 
kung auf die andere Seite zu richten. AuSerdem konnen abzieh- 
" bare Folien auf deri Gegenstand laminiert sein, um den Gegen- 
stand vor vorzeitiger Absorption zu schutzen. Gute folien, die 
eine solche Abdichtungs- oder. Hemmungsf unktion erf ullen kon- 
nen, sind Folien, die der United States Military Specification. 
MIL-B-131H, Typ 1, Klasse 1, genugen, wie Marvelseal 470 (von 
Ludlow Corp., Laminating and Coating Division Exeter, NH) oder 
FR 2175-B oder Foil Pak 6 von Bell Fibre Products Corp., 
Columbus, GA. Typischerweise umfassen diese Folien eine Me- 
tallfolie und enthalten haufig auch nich . eine weitere Schicht, 
wie eine heiSsiegelf ahige polymere Schicht. GemaS der Erfin- 
dung wird eine Folie oder . ein anderer Gegenstand in die Ver- 
packung, wie etwa Umschlage, eingebaut ; dort ist die Folie 
oder der andere Gegenstand vor einer vorzeitigen Sorption 
geschutzt und bereit, als Sorbens zu wirken, wenn ein schutz- 
bedurf tiger Inhalt in die Verpackung gesteckt wird. 

Die folgenden Beispiele erlautern diese Erfindung naher, ; aber 
die : besonderen Materialien und 5 ihre Mengen in diesen Beispie- . 
len sowie andere Bedingungen und Einzelheiten sollten nicht 
als unzulassige Einschrankung dieser Erfindung . angesehen 
werden. In den Beispielen sind alle Teile and ' Prozentwerte 
gewichtsbezogen, wenn nichts anderes -angegeben ist. . 



Sorptionswirkungstest 



Hergestellte Folien wurden gemaS dem folgenden Verfahren auf 
Wasserdampf sorptionswirkung getestet. Eine Folienprobe wird 
gewogen und einer 50%igen relativen Feuchtigkeit (RH) bei 20 °C 
ausgesetzt, wenn nichts anderes angegeben ist. Die Probe wird 
in regelmaSigen Abstanden gewogen, bis keine weitere Gewichts- 
zunahme mehr beobachtet wird. Die fur die Adsorption von 10%, 
50% und 90% der maximal sorbierten Menge erf orderliche Zeit 
wurde durch. Interpolation der Daten best immt. Fur Molekular- 
siebe betrug die maximale Gewichtszunahme typischerweise etwa 
85 bis 95% des theoret ischen Maximums, das aus dem Folienge- 
wicht, dem Prozentantei'l der Molekularsiebe in ~ der Folie und 
der Sorptionswirkung der Molekularsiebe berechnet wurde. Die 
Sorptionswirkung von Molekularsieben des Typs A betrug in dem 
Zustand, wie sie erhalten wurden, typischerweise etwa 20-22 
Gew.-% und etwa 28 Gew . - % fur Typ 13X. 

Mischverf ahren 

Die Beispiele lehren Folien, die. nach einem kontinuierlichen 
Verfahren unter Verwendung eines Extruders (in Beispiel 1 
beschrieben, zuweilen als Extruderverf ahren bezeichnet) oder 
einem diskontinuierlichen Verfahren (in Beispiel 14-17 be- 
schrieben, zuweilen als "das diskontinuierliche Verfahren" 
bezeichnet) hergestellt -wurden. 

Beispiel 1 > 

Ein Wachs, 55,2 Gew.-% der Gesamtf olienzusammensetzung , X- 
2044/ erhaltlich von Petrolite Corporation, und 1 Gew.-% 

TM ' 

HYPERMER B246 als Dispergiermittel , . erhaltlich von ICI 
Specialty Chemicals Co.., wurden bis . zur Schmelze auf etwa 
100 °C erhitzt. Ein Trockenmittel , 11,4 Gew.-% der Gesamtfoli- 
■ enzusammensetzung . an Molekularsiebpulver des Typs 4A, erhalten.. 
durch Oxygen Service Co. (St. Paul, MN) , wurde zu 'dem Wachsge- 



misch gegeben, wahrend mit Hilfe eines Dispersators , Modell 
89, erhaltlich von' Premier Mill Corporation, unter Bedingungen 
hoher Scherung gemischt wurde. Nach dem Benetzen.des Trocken- 
mittels in dem geschmolzenen Gemisch von Wachs und Dispergier- 
rnittel wurde die Dispersatorgeschwindigkeit 1 min lang auf die 
maximale Geschwindigkeit erhoht,. die keinen Austritt des 
Gemischs aus dem Mischbehalter bewirkte, etwa 2000 U/min. ' Dre 
Dispersatorgeschwindigkeit. wurde riann auf eine ausreichende 
Geschwndigkeit gesenkt, urn das Gemisch weiterzuriihren, wahrend 
das Gemisch 30 min lang auf etwa 150 °C gehalten wurde. Dann 
,wurde das Gemisch mit einer Zahnradpumpe in eineri Doppel- 
schneckenextruder mit einem Durchmesser von, 2 5\mm und - einer 
Lange von 825 mm gepumpt . Die Zahnradpumpe wurde umschlossen, 
und die umgebende Luft wurde erhitzt. Alle Leitungen, wurden 
auf eine Temperatur erhitzt., die weiiigstens so hoch war wie 
der Schmelzpunkt des Wachses . Das Wachs/Trockenmittel -Gemisch 
wurde in eine mittlere Extrude'rzone gepumpt . Polyethylen hoher 
Dichte, 32,8 Gew.-% GM 9255, erhaltlich von Fina Oil and 
Chemical Co., wurde mit Hilfe eines grayimetrischen Beschik- 
kungsmechanismus in die Beschickungsof fnung getropft. Die 
Extruderzylindertemperatur lag im B^re.ich. von 270 bis 170 °C 
(520-340 °F) entlang der Lang e des Zylinders,. mi t . einer Schnek- 
kengeschwindigkeit von 120 U/min. Das Gemisch wurde durch eine 
20 cm breite Duse bei etwa 245 °C auf eine - glatte GieStrommel 
extrudiert, die auf etwa 71 °C gehalten wurde . Die so herge- 
stellte Folie wurde auf einen Kunststof f kern auf gewickelt , in 
einen dampf dichten, mit trockenem Gas ' gespulten Behalter 
gebracht. und versiegelt. 

Die Folie war 0,25 mm dick und wurde auf Trockenmittelwirkung 
getestet . Die Folie adsorbierte 10% der maximal adsorbierten 
Menge in 0,8 Stunden, 50% in 22 Stunden und 90% in 63 Stunden. 
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In den Beispielen 2-8 wurden Fblien wie in Beispiel 1 herge- 
stellfc, aufier daS der Berei'ch der Extruderzylindertemperatur 
etwa 280 bis 255 °C betrug, die Dtisentemperatur 255 °C betrug, 
es sich bei dem Polyolefin urn Polyethylen hoher Dichte des 
Typs FINA™ 2804 handelte und es sich bei den verwendeten 
Wachsen urn Polyethylen mit niedrigem Molekulargewicht des Typs 
AC 1702, erhaltlich von Allied Signal Corp. (Beispiel 2), 
mikrokristaliines Wachs des Typs M-5150, erhaltlich von Moore 
& Munger Marketing, Inc. (Beispiel 3), verzweigtes Polyethy- 
len/Polypropylen-Copolymerwachs des Typs X-2025, erhaltlich' 
von Petrolite Corp. (Beispiel 4), mikrokristaliines Wachs des 

TM 

Typs PETROWAX 8618, erhaltlich von Moore & Munger Marketing, 
Inc. (Beispiel 5), verzweigtes Polyethylen/Polypropylen-Co- 
polymerwachs des Typs X- 2018, erhaltlich Von Petrolite Corp. 
(Beispiel 6), bzw . PARAFLINT™ C80, ein Fischer- Tropsch-Wachs , 
erhaltlich von Moore & Munger Marketing, Inc. (Beispiel 7 und 
8), handelte. Jede Folie enthielt ' 1 Gew.-% Dispergiermittel , 
und die Mengen an Wachs und Molekularsieben des Typs 4 A sind 
in Tabelle 1 aufgefuhrt. Die Folien wurden auf. Trdckenmittel - 
wirkung getestet, und die Ergebnisse sind in Tabelle 2 aufge- 
fuhrt. 



Tabelle 1 



Beispiel 
Nr.' 


Polymer 
(Gew. -%) 


Wachs .". 
(Gew. -%) 


Trockenmittel 
(Gew.-%) 


Foliendicke 
(mm) 


2 


2 0 ,4 


59,3 


19, 3 


0,27 


3 


23,9 


56>7 


18,4 


0,25 


4 


24,2 


56, 5 


18,3 


0,18 


5 


25,4 


55, 6 


18,0 


0,27 


6 


24,3'' 


56,4 


18,3 


0,30 


7 


25,4 


55,6 


18 ,0 


0,23 


8 


52 , 2 


37,6 . 


9,2 


0,27 
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Tabelle 2 



Beispiel 
Nr : 


erforderliche Zeit zum Erreichen. der angegebenen 
prozentualen Adsorption in Stunden bei 50% RH/20 °C 


10% 


50% 


90% ■*'.■■ 


2 


2,0 


23 


90 


3 


1,8 ' 


45 


129. 


4 


2,, 6 


39 


115 


5 


4,5 


87 


276 


6 


2,9 y 


47 


157 


7 


6,8 


79 


264 


8 


8,2 


73 


232 



Beispiele 9-13 

-■ • .- x 

In den Beispielen 9-13 wurden Folien wie in Beispiel 1 herge- 
stellt , ' auSer date der Bereich der Ext ruder zyliridertemperatur 
etwa 250 bis 190 °C betrug, die Dusentemperatur etwa 19.0 °C 
betrug, es sich ber dem Polyolefin um Polypropylen des Typs 
DS-5D45 handelte, erhaltlich von Shell Chemical Co., .es sich 
bei dem Wachs um Pplyethylen . mit niedrigem Molekulargewicht 
des Typs AC 1702 handelte, erhaltlich von Allied Signal Corp.,. 
der Typ.des Trockenmittels .in Tabelle 3 angegeben ist, erhalt- 
lich jeweils von Oxygen Services Co., uhd die Mengen an Poly- 
propylen,. Wachs, Dispergiermittel und Trockenmittel uhd die 
Extruderbedingungen. in Tabelle 3 aufgefuhrt sind MILLAD™ 3 9.05 
von Millikeri Chemical wurdev zusammen mit dem Polypropylen . in 
einer Menge . von 0,3 Gew.-%, bezogen auf das Gewi.eht des Poly- ' 
propylens, .als Keimbildner hinzugefugt. Die Foiien waren 0,18 
bis 0,20 mm dick. Die Folien wurden auf Trockenmittelwirkung 
getestet, und die Ergebnisse sind ebenfalls . in Tabelle 4 
aufgefuhrt. 



Tabelle 3 



Bsp. 


Polymer 


Wachs 


Trocken- 


Trocken- 


Dispergier- 


Keimbildner 


Nr. 


(Gew.-%) 


(Gew.-%) 


mittejtyp 


mittel 


mittel 


(Gew r -%) 










(Gew.-%) 


(Gew.-%) 




9 


29,5 


56,0 


3A 


13,7 


0,7 


0,09 


10 


27,8 


53,6 


3A 


17,6 


0,9 


0,09 


11 


28,4 


56,9 


4A 


13,9 


0,7 


0,09 


12 


28,8 


52,8 


5A 


1.7,4 


0,9 


0,09 


13 


27,3 


54,0 


13X 


17,7 


0,9 


0,09 



Tabelle 4 



Beispiel 
Nr. 


Zeit zum Erreichen der angegebenen 
prozeritualen Adsorption (in Stunden) 


10% 


50% 


90% 


9 


0,5 


5,5 


18/8 . 


10 


0,5 


3,8 


17, 2 


H 


0,5 


4,0 


17,3 


12 


0,5 


5,5 


18, 8 


13 


0,5 


5,5 


18,3 



Beisp.iele 14-17 und Veraleichshfii spielfi CI -H4 

In den Beispielen 14-17 wurden Folien nach dem diskontinuier- 
lichen Verf ahren hergestellt, die 30 Gew, -% Polyolefin,, 
54,2 Gew.-% Wachs des Typs AC 1702, 15 Gew.-% Molekularsiebe 
des Typs 4A und 0,8 Gew. -% des Dispergiermittels B246 enthiel- 
ten. In den Vergleichsbeispielen C1-C4 wurden Folien , herge- 
stellt, die 15 Gew.-I Molekularsiebe "des Typs 4A und 85 Gew.-% 
Polyolefin. enthielten. Die verwendeten Polyolefine waren Poly- 
ethyl en hoher Dichte: des Typs FINA™ 2804, erhaltlich von Fina 
Oil and Chemical Co., (Beispiel 14 und Vergleichsbeispiel CI), 
lineares Polyethylen geringer Dichte des Typs ATTANE™ 4602, 
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erhaltlich von Dow Chemical Co. (Beispiel 15 und Vergleichs- 
beispiel. C2) , Polypropylen des Typs HIMONT™ 6723, erhaltlich 
von Hitnont USA, Inc. (Beispiel 16 und Vergleichsbeispiel C3) , 
und Polypropylen des Typs EXXON 3014, erhaltlich von Exxon 
Co. (Beispiel 17 und Vergleichsbeispiel C4) . Das Polyolefiri, 
das Wachs und der Keimbildner wurden in einem RHEOCORD . SYSTEM 
40 , erhaltlich von Haake Buchler., mit 20 U/min unter Erhitzen 
gemischt" bis das Gemisch weich war.' Die Mischgeschwindigkeit 
wurde .dann auf 100 U/min erhoht, und das Dispergiermittel und 
Trockehmittel wurden. in Abstanden von zwei Minuten in kleinen 
Portionen hinzugefiigt. Das Mischen wurde f ortgesetzt , 'bis. die 
Schmelze homogen war, 30, Minuten bei 270 °C fur Beispiel 14 und 
Vergleichsbeispiel 'CI, 20, Minuten" bei 230 °C fur. -Beispiel 15 
und Vergleichsbeispiel' C2 , 20 Minuten. bei 270 °C fiir Beispiel 
16 und Vergleichsbeispiel C3 und 20 Minuten . bei 230 °C fur 
Beispiel 17 und Vergleichsbeispiel C4 . Ein Teil der Schmelze 
wurde , en tnothmen und zwischen Aluminiumblechen, die mit 0,18 mm 
dicker Polyesterf olie bedeckt wurden, zu einer Folie geprefit , 
wobei eine auf 180 °C ^rhitzte. hydraulische - Presse verwendet 
wurde. Das Gemisch wurde in der Presse wahrend der angegebenen 
Zeit auf die angegebene Temper.atur erhitzt, wobei ' wahrend 
einer Zeitspanne von 5 Minuten von der ,Presse keine Kraft 
ausgeiibt wurde, und dann wurde die Presse 15 Sekunden lang 
vollstandig geschlossen, und . anschlieSend wurde die Presse 
geoffnet, und die resultierende Folie wurde entnommen. Ab- 
standsscheiben wurden eingesetzt, um eine Folieridicke von etwa 
0,5 mm zu erreichen. Jede Folie wurde auf Trockenmittelwirkung 
getestet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 5 auf gef uhrt . 
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Tabelle 5 



Beispiel 
Nr. 

- 


Zeit zum Verbrauch des angegebenen Prozentsatzes des 
theoretisch adsorbierten Maximums (in Stunden) 


10% 


50% 


90% . ' , ! 


14 


2,5 


59 


165 


15 


2,5 


60 


202 


16 


3 . ' ,' 


34 


110 


17 


2 


37 


116 


CI 


20 


565 


2100 


G2 


6 


100 


420 


C3 


11 


210 


740 


C4 


14 


270 


1100 



Beispiele 18-26 - ' 

In. den Beispielen 18-26 wurden Folien nach dem , Extrusions ver- 
fahreri wie in Beispiel 1 hergestellt, auSer daE die Folien das 
Wachs AC 17 02 enthiel ten und die folgenden Polyolef ine verwen- 
det wurden: Polyethylen hoher Dichte des Typs GM. 92 55, erhalt- 
lich von Fina Oil and Chemical Co. (Beispiel 18) /Polyethylen 
hoher Dichte des Typs 2804,. erhaltlich von. Fina Oil and Chemi- 
cal Co. (Beispiel 19) , Polyethylen hoher Dichte des Typs 
253 55N, erhaltlich von Dow. Chemical Co. (BeispieT 2 0)., Poly- 
ethylen hoher Dichte des Typs 65053, erhaltlich von Dow Chemi- 
cal Co. (Beispiel 21), Polyethylen geringer Dichte des Typs 
4005, erhaltlich von Dow Chemical Co. (Beispiel 22) , 1 ineares 
Polyethylen geringer Dichte des Typs ATTANE™ 4602, erhiltlich 
von Dow Chemical , Co . (Beispiel. 2.3) , Polypropylen des Typs 
6723, erhaltlich. von Himont USA, Ltd. (Beispiel 24) , Ethylen- 
Propyl en- Copolymer des Typs 7823, erhaltlich von Himont USA, 
Ltd. (Beispiel 25) , und Ethylen-Propylen-Copolymer des Typs 
HI FAX RA061, erhaltlich- von Himont USA, Ltd. (Beispiel 26). 
Die Menge jeder Komponente und die Extruderbedingungen sind in 
Tabelle 6 auf gef iihrt . Das Trockenmittel war Molekularsieb des 



Typs 4A, und das Dispergiermittel war Hypermer B246. Die' Folie 
von Beispiei 24 enthielt auSerdem 0,1 Gew.-% Millad 3905 als 
KeimbiTdner. -Jede Folie wurde auf Trockenmittelwirkung gete- 
stet. Die Ergebnisse sind in Tabelle 7 aufgefuhrt. 



Tabelle 6 



Bsp. 


Polymer 


Wachs 


Trocken- 


Dispergier- 


Extruder- 


U/min der . 


Dusen- 


' Nr. 


(Gew.-%) 


(Gew.-%) 


mittel 


mittel . 


zylinder 


Schnecken 


temp. 








(Gew.-%) 


(Gew.-%) 


(°C) 




CP) 


18 


23,2 


57,3 


18,6 


0,9 


282-249 


150 


232 


19 


29,5 


56,7 


13,2 


0,6 


270-171 


150 


254 


20 


54,0 


37,0 


8,6 


0,4 


271-216 


120 


216 


21 


54,0 


37,0 


8,6 


0,4 


271-216 


120 


216 


22 


50,0 


39,6 


9,9 


0,5 


271-171 


120 


260 


23 


57,7 


33,5 


8,4 


0,4 


271-171 


120 


171 


24 


27,2 


46,0 


25,5 


1,2 


249-193 


120 , 


193 


25 


34,3 


52,8 


12,3 


0,6 


282-232 


120 


232 


26 


34,2 


52,9 


12,3 


0,6 


282-232 


90 


232 



Tabelle 7 



Bsp. 
Nr. 


Foliendicke 
(mm) 


% RH 
20 °C 


Zeit zum Erreichen der angegebenen 
pirozentualen Adsorption (in Stunden) 


10% 


50% 


90% 


18 


0, 24 


50-60 


0,4 


9 


28 


19 


0,23 


50-60 


0,6 


13 


42 


20 


0,28 


50 


1,5 


.18 


50 


21 


0,28 


50 


0,9 


16 


43 


22 


0,25 


55-60 ' 


0,6 


11 


34. 


2 3 


0,24 


55-60 


0,8 


1£" 


40 


24 


0,2Q 


50-60 


0,3 


5 


20 


25 


0,2 8 


50 


0,7 


10 


27 


26 


0,28 


50 


0,8 


•> 

9 


23 



Beispiel 27 



Eine Folie wurde nach dem Extrusions verfahren wie in Beispiel 
1 hergestellt, auSer dag die Folie 63,2 * Gewichtsteile des 
Ethylen-Propylen-Copolymerwachses . X-2044, erhaltlich von 
Petrolite Corp., 0,7 Gewichtsteile des Dispergiermittels 
HYPERMER™ B246, erhaltlich von ICI Chemical Co . , 15 Gewichts- 
teile des Trockenmittels Typ 4A und 22 Gewichtsteile des 
Polypropylens DS-5D45, erhaltlich von Shell Chemical Co., 
enthielt. Die Extruderzylindertemperatur betrug 270-193 °C 
(520-380 °F) , - die Dusentemperatur betrug 193 °C (380 °F) , die 
Schneckengeschwindigkeit betrug 120 U/min. Die gebildete Folie 
-hatte eine Dicke von etwa 0,27 mm. Die Folie wurde auf Trok- 
kenmittelwirkung getestet. Die Folie adsorbierte 10% des thee- ' 
retischen Maximums in 1,9 Stunden, 50% Adsorption in 31 Stun- 
den und 90% Adsorption in 111 Stunden. 

Beispiele 2 8 und 29 

In Beispiel 28 wurde eine Folie nach dem. Extrusionsverf ahren 
wie in Beispiel 1 hergestellt, auger daS die Folie '49,7 Ge- 
wichtsteile des Wachses AC 1702, erhaltlich von Allied Signal 
Corp., kein Dispergiermittel, 25,5 Gewichtsteile des Trocken- 
mittels. Typ 4A und . 24, 8 Gewichtsteile des Polypropylens DS- 
5D45, erhaltlich von Shell Chemical Co . , enthielt. Die Extru- 
derzylindertemperatur betrug 270-193 °C (520-380 °F) , die Du- 
sentemperatur betrug 193,°C (380 °F) , die Schneckengeschwindig- 
keit betrug, 150 U/min. Die gebildete Folie hatte eine Dicke 
von etwa 0,28 mm. Die Folie wurde auf Trockenmittelwirkuhg 
getestet. Die Folie zeigte 10% Adsorption in 1 Stunde, 50% 
Adsorption in 19,7 Stunden und 90% Adsorption in 60 Stunden. • 

In Beispiel 29 wurde eine Folie wie in Beispiel 28 herge- 
stellt, aufier da£ 2 , 5 Gew . - % HYPERMER™ B246 als Dispergiermit- 
tel hinzugefugt wurden, bezogen auf das Gewicht des Trockeh- 
mittels. Die Folie wurde auf Trockenmittelwirkung getestet." 



Die Folie zeigte 10% Adsorption in 1,0 Stunden, 50% Adsorption 
in. 21,3 Stunden und 90% Adsorption in 65 Stunden. 

Beispiel 30 4 

Eine Folie wurde nach dem diskontinuierlichen Verfahren herge- 
stellt, das allgemein im Abschnitt "Beispiele 14-17" beschrie- 
ben ist, aufier dafi es sich bei dem Polyolefin um das 'Polypro- 
pylen DS-5D4 5 handelte, erhaltlich von Shell Chemical Company. 
Bei dem Wachs handelte es sich um das Paraffin Katalog-Nr. 
32720-4 yon Aldxich Chemical Co., bei dem TrockenmitteL han~ 
delte es sich um das Molekularsieb Typ 4A, und das Dispergier- 
mittel war HYPERMER™ B2 4 6 . Die Mengen der jeweiligen Komponen- 
ten betrugen: Polypropylen 30 Gewichtsteile ; Wachs - 54 ; Ge- 
wichtsteile; Trockenmittel -. 15 Gewichtsteile; Dispergiermit- 
tel -0,8 Gewichtsteile. Die Kdmponenten wurden 20 min lang in 
einem Chargenmischer bei 290 °C gemischt , und das resultierende 
Gemisch wurde bei 135 °C gepreiS.t., wobei eine Foliendicke von 
0,22 mm erreicht wurde. Die Folie wurde auf Trockenmittelwir- 
kung getestet . Die Folie' zeigte 10% Adsorption in 0,7 Stunden, 
50% Adsorption in 22 Stunden und 90% Adsorption in 89 Stunden. 

Beispie le 31-36 

.Sorptive Folien wurden nach dem diskontinuierlichen Verfahren 
unter Verwendung von UHMWPE (ultrahochmplekulares Polyethylen; 
Sorte GUR 4132 von r Hoechst Celanese, Molekulargewicht vom 
Hersteller zwischen 4. und 5 Millionen angegeben) , Wachsen 
(entweder AC 1702 von Allied Signal oder M-5.150 von Moore and 
Munger) . und eines Molekularsiebs (Typ 4A, in Pulverform, von 
Oxygen . Supply Services, St. Paul, MN) hergestellf. Die Char- 
genmischbedingungen waren 150 °C wahrend 15 min mit 100 U/min. 
Das . Material . wurde in der Presse 3 Minuten lang wieder . auf 
1.60 °C erhitzt , ..wahrend die Presse allmahlich geschlossen 
wurde,. und dann 5 Minuten bei vollstandig geschlossiener Presse 
erhitzt. Metallabstandsscheiben wurden verwendet, um das 



Schliefien der. Presse zu . beschranken. Tabelle 8 und 9 geben Zu- 
sammensetzungen . bzw,- Ergebnisse "fur die Wasserdampf adsorption 

an. , 



Tabelle 8 



3ei- 


Gew . - % 


Wachs , 


Trockenmittel , 


PE /Wachs - 


Dicke 


spiel 


UHMWPE 


Gew.-% 


Gew. -% 


Verh. 


mil (mm) 


31 


4, 00 


M^-5150 , 


4A MS 


7, 7/92,3 . 


10-11 






48, 0 0 


48, 00 




(0,25-0,28) 


32 


0,84 


AC 1702 


4A MS 


2/98 , - 


9-10 






41,42 


57, 74 




(0, 23-0, 25) 


33 


4, 00 


AC 17 02 


4A MS 


6/94 


9-10 






62,90 


42,10 




(0,23-0,25) 


34 


15, 16 - 


AC 1702 


4A MS 


30/70 


10-12 






3 5,37 ' 


4 9, 47 




{0, 25-0,30) 


35 


29,45 


AC 1702 


4 A MS 


50/50 


10-11 






29,45 


41,10 




(0,25-0/28) 


3 6 


2,15 , 


M-5150 


Syloid AL-1 


5/95 


11-12 






40; 80 


57, 08 




(0,28-0,30) 



TabelXe 9 



Beispiel 


% des theor. 

Gewichts- 

zuwachses 


mg Wasser/ 
g Folie 


Zeit zum Erreichen des angegeberien 
Prozentsatzes des tatsachlichen Gewichts- 
zuwachses in Stunden 


10% 


50% 


90% 


31 


102 


99 


2,7 


36,5 


113,6 


32 


96 


125 


1,0 


21 


52 


33 


93 


62 


1,6 


22,9 


86,2 


34 


92 


102 


5,0 


98 


335 


35 


91 


84 


5,0 


85 


290 


36 


77 


118 , 


3,5 


49 


240 



Sorptive Folien wurden nach dem diskontinuierlichen Verfahren 
unter Verwendung von Pqlybutylen (PB) (Beispiel 37) und Ethy- 
len-Vinylacetat ' (EVA) (Beispiel 38) als ' Polyolef ine herge- 
stellt. Bei dem PB handelte es sich urn die Sorte DP 8010 (ein 
Copolymer, das 6% Ethylen enthalt) von Shell Chemical Co% ' Bei 
dem EVA handelte es sich um Elvax 265, (28% Vinylacetat) von 
der Du Pont Co. (Wilmington, DE) . Bei dem Wachs handelte es" 
sich um AC 1702- yon Allied Signal. Bei: mehreren, Beispielen 
wurde eine kleine Menge Irganox 1010, ein Antioxidans von Ciba 
Geigy, hinzugefiigt, um . die Zersetzung zu* minimieren. Die 
Mischbedingungen waren fur die Beispiele 37, 38 und Ver- 
gleichsbeispiel 5 270 °C . wahrend 30. min mit 100 U/min und - fur 
Vergleichsbeispiel 6 % 150 °C wahrend 10 min mit 100 U/min.- Die 
Prefibedingungen waren fur. die Beispiele 37, 3 8 und Vergleichs- 
beispiel 5 180 °C wahrend 5 min und . fur , .Vergleichsbeispiel 6 
160 °C wahrend 5 min. 

Die Vergleichsbeispiele (C5 und C6) wurden ohne Wachs ' he rge- 
stellt. Bei Vergleichsbeispiel 5/ Molekularsiebe ' und PB ohne 
Wachs, war die Adsorptionsgeschwindigkeit geringer als bei 
Beispiel 37, das Wachs enthielt. Bei Vergleichsbeispiel 6, 
Molekularsiebe und EVA ohne Wachs, war die Adsorptionsge- 
schwindigkeit etwas groSer als bei. Beispiel 38. In • beiden'' 
Fallen ist die Zugabe von Wachs nutzlich, um die Adsorptions- 
geschwindigkeit durch die Wahl der Art und Menge des . Wachses 
zu steuern. AuSerdem . erleichtert das Wachs die Verarbeitung , 
indem es z.B.. die Neigung von EVA zur Vernetzung reduziert. 



Tabelle 10 



Beispiel 


Polymer 
Gew. -% 


Gew. -% 
AC 1702 


Gew. -% 
Typ 4A 


Gew . - % 
IrgariQx 1010 


Dicke, 
mil (mm) 


37 


PB 24,98 


49, 96 


24/98 


0, 08 


7-9 

(0, 18-0,23) 


Vergl . % 5 


PB 74/94 


keines . 


24,98 


0, 08 


10-11 

(0, 25-0, 28) 


38 


EVA 24,98 


49,96 


24,98 


0,08 


8-9 

(0,20-0, 23) 


Vergl . 6 


EVA 75, 00 


keines 


25,00 


0 


10-12 

(0, 25-0,30) 



Tabelle 11 



Beispiel 


% des theor. 

Gewichts- 

zuwaehses 


mg Wasser/ 
g Folie 


Stunden zum Erreichen des angegebenen 
Prozentsatzes des tatsachlichen Gewichts- 
zuwachses 








10% 


50% 


90% 


37 


91,3 


55,6 


0,7 


8,0 


30,0 


Vergl. 5 


86,7 


50,1 


1,1 


18,0 


65,0 


38 


74,7 


39,2 


0,4 


2,7 


16,0 


Vergl. 6 


80,6 


45,3 ; 


0,3 


2,0 


6,0 


Beispiele 39 und 4 0 



Sorptive Folien wurden nach dem diskontinuierlichen Verfahren 
aus Polypropylen, Molekularsieb Typ 4A und zwei verschiedenen 
Wachsen hergestellt : einem stark verzweigteh Wachs mit hoherem 
Molekulargewicht (Epolene C- 10; Eastman Chemical Co.; vom Her- 
stellar als stark verzweigtes PE mit mittlerem Molekularge- 
wicht beschrieben, das ein durch GPC bestimmtes ^ von 35 000 
und ein M n von 7700 hat) und Bienenwachs (eine gebleichte 
weiSe Sorte; erhalten von Aldrich; : Kat -Nr . 24, 322-1). Die 



Mischbedingungen waren 270 °C wahrend 30 min mit 100 U/min. Die 
Prefibedingungen waren 18 0 °C wahrend .5 min. 



TabeUe 12 



Beispiel 


Gew. .-% 
PP 


Gew. -% 
Wachs 


Gew. -% 
Typ 4A 


Gew 

Irganox 
1010 


Dicke, 
mil (mm) 


39 


24, 98 


Epolene . C-10 
49,96% 


24, 98 


0,08.' 


8-9 

(0,20-0', 23) 


40 . 


24,98 / 


Bienenwachs , 
49, 96% 


24,98 


0,08 


8-10 ' 
(0,20-0, 25) 



TabeUe 13 



Beispiel 


% des theor. 

Gewichts- 

zuwachses 


mg Wasser/ 
g Fblie 


Stunden zum Ecreichen des angegebenen 
Prozentsatzes des tatsachlichen Gewichts- 
zuwachses 








10% 


50% 


90% 


39 


91,9 


53,1 


1,5 


26,0 


83,0 


40 


104,6 


60,4 


1,5 


21,0 


66,0 


Beispiele 41 bis 4 6 



Sorptive Folien wurden nach dem Extrusionsverf ahren aus Poly- 
propylen (PP) (Shell, DS 5D451) (Beispiele 41-45) oder Polye- 
thylen hoher Dichte (Shell. 1285) (HDPE) (Beispiel 46) sowie 
dem Wachs AC 1702, einem' Polyethylen mit niedrigem Moiekular- 
gewicht von Allied Signal, sowie den in Tabelle 16 aufgefiihr- 
ten Dispergiermitteln und Trockenmitteln hergestellt . : Tabelle 
14 fuhrt -Bedingungen auf, unter denen die Trockenmittel ge- 
trocknet -wurden, bevor sie in das Wachs eingemiseht wurden, 
und f uhrt auch den bei 50% RH/20 °C bestimmten Gewichtsziiwachs 
von Teilchen allein vor dem Einbau in die .sorptive Folie auf .. 



Das verwendete Calciumoxid muSte nicht getrocknet werden. Die 

anderen Trockenmittel. wurden vor der Verwendung 18 Stunden bei 

250 °C getrocknet , auSer Kaliumcarbonat, das 18 Stunden bei 

150 °C getrocknet wurde. Das Kaliumcarbonat war no mine 11 ein 

Pulver von -32 5 mesh, enthielt jedoch groSe Agglomerate, und 

daher wurde es mit einer elektrischen Kaffeemuhle gemahlen und 
durch ein Drahtsieb von 270 mesh passiert. 



Tabelle 14 



Trockenmittel 


Quelle/Kat.-Nr. 


Gew.-% Zuwachs' 
bei 50% RH/20 °C 


Trockeribedingungen 


Temp. (°C) 


Stunden 


Calciumoxid 


Alfa/#10923 


39,1 






Kaliumcarbonat 


Aldrich/34,782-5 


107,6 


150 


18 


Magnesiumsulfat 


AIfa/#33337 


85,0 


250 


18 


Syloid AL-1 
(Silicagel) 


Grace Davison 


25,0 


250 


18 


Hi-SilSBG 
(Siliciumoxid) 


PPG Industries 


7 


250 


18 



Die Extrusionsbedingungen sind in Tabelle 15. und die Zusammen- 
setzungen in Tabelle 16 angegeben. Die Folien wurden auf eine 
strukturierte GieEtrommel gegossen, die ein Muster aus mikro- 
groEen Pyramiden auf der Oberflache aufwies, wobei die Trommel 
in Beispiel 41 eine Temperatur von 120 °F und in den. anderen 
Beispielen 150 °F hatte. Es gab 100 Pyramiden pro Quadratinch 
(15,5 pro cm ) . Die Pyramiden hatten einen Winkel von 45° , 
vier Se it en und waxen 5 mil, (0,13 mm) hoch/ 



- 28 - 



Tabelle 15 



Beispiel 


Bereich der Extruderzylinder- 
temperatur (°F) (°C) 


U/min der 
Schnecken 


Dusentemp. 
(°F) CO) 


Gesamt-lb/hr 
(kg/h) 


41 


520 bis 350 (271-177) 


120 


350 (177) 


8,25 (3,74) 


42 


520 bis 360 (271-182) 


120 


360(182) 


7,88 (3,57) 


43. 


520 bis 350 (271-177) 


120 


350 (177) 


8,10(3,67) 


44 


520 bis 350 (271-177) 


150 


350 (177) 


8,62 (3,91) 


45 


520 bis 360 (271-182) 


120 


360 (182) 


7,86(3,57) 


46 


520 bis 460 (271-238) 


120 


460(238) . 


7,85(3,56) 



Tabelle 16 



Beispiel 


Trockenmittel, Gew.-% 


Gew.-% PP 
Oder HOPE 


Gew.-% Wachs 
AC 1702 


Dispergiermittel, 
Gew.-% 


Dicke, 
mil (mm) 


41 


Calciumoxid, 28,1% . 


PP, 28,7% 


41,8 


Hypermer LP1, 1,4% 


13,2(0,34) 


42 


Kaliumcarbonat, 25,5% 


PP, 25,8% 


47,4 


HypermerLPI, 1,3% 


10(0,25) 


43 


Magnesiumsulfat, 27,9% 


PP, 25,9% 


44,7 


Hypermer B246, 1,5% 


14 (0,35) 


44 


SyloidAL-1,25,5% 


PP, 24,4% 


48,5 


HypermerLPI,;!, 7% 


11,6(0,29) 


45 


Hi-Sil SBG, 19,3% 


PP, 26,7% 


45,6 


Hypermer LP1, 5,2% 


11,0(0,28) 


46 . 


Hi-Sil SBG, 21,7% 


HOPE, 19,1% 


53,3 


Hypermer LP1 ; 5,9% 


11-12 

(0,280,30) 



Adsorptionsergebnisse fur diese Folien sind in Tabelle 17 
angegeben. Die Ergebnisse zeigen, daS diese Trockenmittel in 
Polyolef in/Wachs -Folien einen wesent lichen Prozentsatz der 
Menge an Wasser adsorbieren, die von derselben Menge unver- 
brauchtem Trockenmittel bei 50% RH/20 °C adsorbiert .wird. Beim 
Vergleichen der Geschwindigkeitsergebnisse ist es hilfreich, 
auch auf die Gesamtmenge des von .der Folie adsorbiert en Was- 
sers in mg Wasser pro . Gramm Folie zu achten. So war bei Bei- 
spiel 43 die .zum Erreichen eines gegebenen Prozentsat zes ""der 
gesamten adsorbierten Menge erf orderliche Zeit lang imVer- 
gleich zu anderen Beispieleri, aber die Menge an Wasser, die in 



der Zeit adsorbiert wurde, die zum Erreichen von 10% Adsorpti- 
on erforderlich war, war groS (10% von 242 mg Wasser/g Folie = 
24 mg Wasser) . Es ist auch nutzlich, die Anf angsadsorptionsge- 
schwindigkeit zu vergleichen. Man beachte insbesondere, dafi es 
bei Calciumoxid eine lange Induktionszeit gab, in der nur 
wenig Adsorption von Wasserdampf : erf olgte . Fur Calciumoxid 
sind zwei Anf angsgeschwindigkeiten angegeben: eine fur ganz am 
Anfang der Adsorptionskurve (0,073 mg/g. Folie/h) und eine fur 
den folgenden Teil ■ der Kurve, wo die Geschwindigkeit viel 
groEer wird (0,75 mg/g Folie/h). Diese Induktionszeit ist 
nutzlich, urn eine langere Zeitspanne wahrend der Herstel lung 
und Verarbeitung zu erhalten, wahrend der die Folie Umgebungs- 
bedingungen ausgesetzt werden kann, ohne erhebliche Verluste 
der Adsorptionskapazitat zu erleiden. 

TabellR 17 



Bei- 


% des theor. 


mg 


Anfangsgeschwin- 


Zeit zum Erreichen des angegebenen 


spiel 


Gewichts- 


Wasser/ 


digkeit mg Wasser/ 


Prozentsatzes des tatsachlichen 




zuwachses 


g Folie 


g Foiie/h 


Gewichtszuwachses in Stunden 










10% 


50% 


90% 


41 


9(3,0 


105 


0,073 (O bis 8 h) 
0,75 (30 bis 50 h) 


32,7 ; 


87,4 


162,5 


42 


65,0 


175 


2,00 


4,8 


37,1 


96,8 


43 


100 


242 


1,03 


24,5 


235,4 


705,5 


44 


49,5 


30,5 


2,30 


1,4 


29,9 


100,1 


45 


70 


9,42 


3,50 


0,3 


2,2 


6,4 


46 


66 


10,5 


3,00 


0,3 


2,9 .. 


15,9 



Beispiele 47 h-i h so 



Sorptive Folien wurden nach dem diskontinuierlichen Verfahren 
aus Zusammensetzungen hergestellt, wie sie ' in Tabelle 18 
beschrieben sind. Die Trpckenmittel waren Silicagel (Sorte 
Syloid AL-1 von Grace Davison; es . wurde vor dem Mischen 18 h 



bei 2 50 °C. getrocknet;- das getrocknete Pulver adsorbierte 25,00 
Gew.-% Wasser bei 50%. RH/20 °C) Ton. (erhalten aus Kissen fnit 
Desiccite 25, erhalten von Engl ehard Corp. (Jackson, MS); das 
Material aus dem Innern des Kissens wurde mit einer elektri- 
schen- Kaffeemuhle gemahlen und 24 h bei 150 °C getrocknet ; das 
resultierende Pulver adsorbierte 20,1 Gew.-% Wasser bei 50% 
RH/2 0 °C) und Cellulosegummi (Natriumcarboxymethylcellulose von 
Fisher Scientific Co. (Kat.-Nr. S-170) ; sie wurde 24 h lang in 
einem Vakuumofen bei 70 °C getrocknet; das getrocknete Pulver 
adsorbierte 23,1 Gew.-% Wasser bei 50% RH/20 °C) Bei dem 
verwendeten Polypropylen handelte es sich urn die Sorte DS 5D45 
von Shell . 

Fur die .Beispiele 47, 48. und 50 waren die Mischbedingungen 
270, ?c wahrend 3 0 min mit 100 U/min und dann 230 °C wahrend 
5 min bei 100 U/'min. Fur Beispiel 49 waren die Mischbedingun- 
gen 200 °C wahrend 30 min ;mit 100 U/min.. Die PreSbedingungen 
: fur dies e Beispiele waren 180 °C wahrend 5 /min. Fur Beispiel 49 
wurde eine niedrigere Mischtemperatur verwendet; um eine "Zer- 
setzung des Cellulosegummi s zu vermeiden. 

Die Ergebnisse sind in Tabelle 19 angegeben. 



Tabelle lfi 



Bei- 
spiel 


Trockenmittel, 
Gew.-% 


PP 

Gew.-% 


\A/achs 
Gew.-% 


Irganox 1010, 
Gew.-% 


Dicke mil 
(mm) 


47 


Ton, 25,00% 


25,00 


AC 1702, 
49,99% 


0,01 


9-10 

(0,23-0,25) 


48 


Ten, 25,00% 


25,00 


M-5150, 
50,00% 


keines 


10-11 

(0,25-0,28) 


49 


Cellulosegummi, 
24,98% 


24,98 


AC 1702, 
49,96% 


0,08 


10-11 

(0,25-0,28) 


50 


Silicagel, 25,00% 


25,00 


M-5150, 
50,00% 


keines 


9-10 

(0,23-0,25) 



Tabelle 19 



Bei- 
spiel 


% des theor. 

Gewichts- 

zuwachses 


mg 

Wasser/ 
g Folie 


Anfangsgeschwin- 
digkeit mg Wasser/ 
g Folie/h 


Zeit zum Erreichen des angegebenen 
Prozentsatzes des tatsach lichen 
Gewichtszuwachses in Stunden 


10% 


50% 


90% 


47 


60,2 


29,6 


1,34 


2,0 


23,0 


87 


48 


79,8 


40,1 


0,69 


6,0 


68,0 


273 


49 


86,9 


51,0 


2,84 


1,1 ! 


28,0 


124 


50 


78,0 


68,2 


3,65 


1.2 


24,0 


96 



■Fur Beispiel 47 und 48 beachte man, daS die unter Verwendung 
des Wachses M-5150 hergestellte FOlie eine hohere Adsorptivi- 
tat hatte als die analoge Folie, die unter. Verwendung des 
Wachses AC 1702 hergestellt wurde . Dasselbe gilt fur Beispiel 
50 im Vergleich zu Beispiel 44. Fur porose TRockenmittel , wie 
Ton, Silicagel und Molekularsiebe des Typs 13X wurde bei 
Verwendung des -Wachses AC 1702 typischerweise eine geringere 
AdsorE.tivitat beobachtet als bei anderen Wachsen . . Dies war bei 
Molekularsieben des Typs 3A, 4 A und 5A nicht der Fall. Der 
Grund dafur ist vermutlich, da£ Komponenten des Wachses .AC 
1702 mit niedrigem Molekulargewicht (6le) in die Poren von 
Trockenmitteln, die groBere Poren haben, eindringen. Fur die 
angegeberien Typen von porosen Trockenmitteln fiihrt die Verwen- 
dung von Wachsen mit einem geringen Olgehalt, von Wachsen mit 
hoherem Molekulargewicht und von verzweigten Wachsen also zu 
einer hoheren Sorptivitat nach dem Einbau in eine Polyole- 
f in/Wachs- Folie . ... 

Beisplele 51-64 

Die folgehden Beispiele erlautern die Herstellung sorptiver 
Folien gemals der Erfindung, die bei der Adsorption von Wasser 
ihre, Farbe andern. Dies erfolgte auf zweierlei Weise: 1) unter 
Verwendung eines kommerziell erhaltlichen f arbanzeigenden 



Trockenmittels, in das die f arbanzeigende Substanz integriert 
war; oder 2) durch Zugabe von Cobalt (II) chlorid (CoCl 2 ) zusam- 
men mit einem Trockenmittel zu der Zusammensetzung . 

Die Zusammensetzungen sind in Tabelle 20 angegeben,. und die 
Ergebnisse sind in den Tabellen 21 und 22 beschrieben. Bei dem 
verwendeten PP handelte es sich um die Sorte DS 5D45 von 
Shell. ' Bei dem verwendeten X-2044-Wachs handelte es sich um 
eine Entwicklungssorte .der Polymerabteilung der Petrolite 
Corporation mit einem. mittleren Molekulargewicht von ; 805 
(durch Dampf phasenosmometrie) .. Cobalt (II) chlorid-Hexahydrat 
von Mallinckrodt Chemical Works (St. Louis, MO) wurde 48 h bei 
150 °C getrocknet . Zur Verwenduhg im Extrusionsverf ahren wurde 
das gemahlene CoCl 2 in einer Kugelmuhle gemahlen (5-1-GefaS, 
1000 g CoCl 2 , 2,5 1 Kugeln mit GroSen im Bereich yon 60 bis 
190. mm wahrend 16 h) . Zur Verwendung- im diskontinuierlichen 
Verf ahren wurden alle Trockenmittel , mit einer elektrischen 
Kaffeemuhle zu einem feinen Puiver gemahlen. Indicating Drie- 
rite (CaS0 4 plus CoCl 2 ) von W.A. Hammond Drierite Co. (Xenia, 
OH) voirde mit einer elektrischen Kaffeemuhle 2 min lang zu 
einem feinen Puiver gemahlen und 24 h lang bei 180 °C getrock- 
net. Indikatorhaltige Sorten von Moiekularsieb, Silicagel 
(Sorte GR 42) und aktiviertem Aluminiumoxid (Sorte F-2 00) von 
der Adsorbents and Desiccants ^Co'rp. of America (Gardena/ CA) 
wurden mit einer elektrischen Kaffeemuhle 2 min lang zu einem 
feinen Puiver gemahlen,: aber ohne weiteres Trocknen verwendet . 
Das Silicagel Syloid' AL-1 in f einer Pulverform von Grace 
Davison wurde 24 h lang bei 250 °C getrocknet . 

Beim, Extrusionsverf ahren waren die Extrusionsbedingungen wie 
folgt : Zylindertemperatur 271-182 °F, Schneckendrehzahl 
12 0 U/min, Diisentemperatur .182 °F, GieStrommel mit Mikropyrami- 
den auf der Oberflache (beschrieben im Abschnitt "Bsp. 41-46") 
bei 66 °C und 5,58 kg/h Gesamtdurchsatz fur Beispiel 55 und 
4,63 kg/h fur Beispiel. 61.=Nach dem Extrusionsverf ahren herge- 
stellte Zusammensetzungen enthielten aufierdem 1,3 Gew. -% 



Hypermer B246 als Dispergiermittel . Beim diskontinuierlichen 
Verfahren waren die Mischbedingungen 270 °C wahrend 3 0 min 'bei 
100 U/min, und die PreSbedingungen waren 2 min bei 180 °C fur 
die Beispiele 53, 57 und 60 und 5 min bei 180 °C fur die 
anderen. 

Wasserdampfadsorptionsexperimente wurden bei 50% RH/20 °C unter 
Verweindung einer Umgebungskammer von Thermotron durchgef iihrt , 
auSer bei den Beispielen 57 und 60, die unter Umgebungsbedin- 
gungen (66 bis 73% RH/21 bis 23 °C) bewertet wurden. In den 
meisten Fallen wurden nutzliche Farbanderungen beobachtet. Die 
endgultige Farbanderung entsprach typischerweise etwa 80% oder 
mehr des beobachteten maximalen Gewichtszuwachses , aufier bei 
den. Beispielen 57 und .59. Es 1st wunsch^nswert , daS der Indi- 
kator die endgultige Farbanderung zeigt, nachdem ein hoher 
Prozentsatz des Trockenmittels verbraucht 1st. Fur Folien, die 
zugesetztes . CoCl 2 enthielten, wurde der theoretische Gewichts- 
zuwachs berechnet , indem man das Gewicht des Trockenmittels in 
der Folie mal seiner Aktivitat plus das Gewicht von CoCl 2 in 
der Folie mal seiner Aktivitat verwendete . 

Bei spiel 51 erlautert die Verwendung von CoCl 2 fur sich allein 
als Trockenmittiei sowie als Farbindikator . 

Die Beispiele. 52-55 e'rlautern die Verwendung von Molekularsieb 
(MS) Typ 4A als Trockenmittel in Kombinatidn mit zugesetztem 
CoCl 2 . Der prozentuale Gewicht szuwachs fur Beispiel 53, der 
geringer war als gewohnlich, war darauf zuruckzufiihren, dafi 
die Molekularsiebe bei der Folienherstellung langer als ge- 
wohnlich .der Umgebung ausgesetzt waren. Man beachte, dag fur 
die Beispiele 52 und 53 eine Farbanderung von Blau nach Rosa 
beobachtet wurde, wahrend die Farbanderung bei Beispiel 54 von 
Blau nach Grau . erfolgte. Dies war darauf zuruckzuf uhren, daS 
CoCl 2 in einem wesentlich geringeren Prozentsatz des Gesamtfo- 
lienge^wichts verwendet wurde. als bei den Beispielen 53 und 54, 
1 Gew. -% gegemiber etwa 5 Gew.-%. Man beachte, daS die Farban- 



derung durch die Farbe des Polymers und des Wachses sowi'e 
durch eine Beifarbe, gewohnlich Gelbbraun, die sich" aufgrund 
von Zersetzung bei der Verarbeitung im Chargenmischer entwik- 
kelt, beeinflufct wird. Bei geringeren Beladungen mit CoCl 2 be- 
einflussen diese anderen Farbquellen die Gesamtfarbe in groEe- 
rem AusmaS. Beispiel 55 ist Beispiel 53 ahnlich, dufier daS 
ersteres unter Verwendung des -Extruders hergestellt wurde, 
wahrend letzteres unter . Verwendung des Chargenmischers herge- 
stellt wurde . Der Unterschied in der Farbanderung zwischen den 
Beispielen 53 und 55 war darauf zuruckzuf uhren, da£ in Bei- 
spiel 55 ein Dispergiermittel verwendet wurde (1,3 Gew.-% 
Hyperrner B246) , wahrend . in Beispiel 53 kein Dispergiermittel 
verwendet wurde. Die Farbanderung erfolgte bei Beispiel .55 von 
Blau nach einem helleren Blau, wahrend die Farbanderung bei 
Beispiel 53 .der typisclieren Anderung von Blau nach Rosa ent- 
sprach . * 

Beispiel , 56 erlautert die Verwendung einer f arbanzeigenden 
Sorte von Molekularsieb/ die . zu einer Farbanderung von . Tiirkis 
nach Gelbbraun fiihrte. 

Die Beispiele 57-61 erlautern die Verwendung von Silicagel 
(Syloid Al-1) in Kombination mit zugesetztem CoCl 2 bei ver- 
schiedenen Beladungen unter Verwendung voa zwei verschiedenen 
Wachsen, AC 1702 bzw. X2044.'Die Beispiele 57-60 und. 62 wurden 
unter Verwendung des Chargenmischers, . und Beispiel 61 (das 
auSerdem 1,3 Gew.-% Hyperrner LP1 enthielt) wurde unter Verwen- 
dung des Extruders hergestellt . Man beachte. den hoheren. Pro- 
zentanteil des thebretischen Gewichtszuwaehses fur die Bei- 
spiele, bei denen das Wachs X-2044 verwendet wird, Beispiel ■. 
57 , ±m Vergleich zu dem Wachs AC 1702, Beispiel 61; Die feh:- 
lende. Farbanderung bei Beispiel 60 im Vergleich zu B.eispiel 
56-59 und 61 zeigte, da£ in dieser Zusammensetzung etwa 
>0,8Gew.-% CoCl 2 als Prozentsatz des Gesamtf oliengewichts 
benotigt werden, um eine wahrnehmbare Farbanderung zu' erhal- 
ten. . - 



Fur Beispiel 62 wurde die indikatorhaltige Sorte von Silica- 
gel, GR 42, verwendet, wobei keine wahrnehmbare Farbanderung 
gegenuber dem anf angs vorliegenden Grau erfolgte. Dieses Mate- 
rial bestand in. dem Zustand, wie es bezogen wurde, aus sehr 
grofien blafiblauen Kristallen, und daher war es nicht tiberra- 
schend, daS die Menge des vorhandenen Farbindikators nicht 
ausreichend war, urn nach dem Mahlen zu einem feinen Pulver 
eine Farbanderung zu zeigen. 



Tabelle 2 0 



Bei- 

cniol 


PP . 

ucW.- /o 


Wachs 
uew.- /o 


1 rockenmittel 


zugesetztes 
CoCI 2 , Gew.-% 


Irganox 1010, 
Gew.-% 


Ver- 
fahren 


51 


24,7 


AC 1702 
50,00% 




25.0 


keines 


disk. 


52 


24,7 


X-2044 
45,6% 


4AMS 
24,7% 


4,9% 


keines 


disk. 


53 


24,7 


AC 1702 
45,6% 


4 A MS 
24,7% 


4,9% 


keines 


disk. 


54 


24,7 


AC 1702 
49,5% 


4A MS 
24,7% 


1,0% 


ja 


disk. 


55 


22,8 


AC 1702 
49,5% 


4A MS 
20,9% 


5,5% 


keines 


Extr. 


56 


26,0 


X-2044 
48,0% 


Indikator-MS 
26,0% 


keines 


keines 


disk. 


57 


24,7 


X-2044 
48,0% 


SyloidAL-1 
24,7% 


4,9% 


keines 


disk. 


58 


24,^5 


X-2044 
49,51% 


Syloid AL-1 
24,75 


0,99% 


keines 


disk. 


59 


19,84 


X-2044 
39,68% 


Syloid AL-1 
39,68 


0,79 


keines 


disk. 


60 


24,88 


X-2044 
49,75% 


Syloid AL-1 
24,88 


0,50 


keines 


disk. 


61 


2oy 


AC 1702 
50,8% 


Syloid AL-1 
21,8% 


5,4% 


keines 


Extr. 


62 


26,0 


X-2044 
48,0% 


GK 42 Silicagel 
26,0% 


keines 


keines 


disk. 


63 


25,0 


AC 1702 
50,0% ' 


h-200 aktiviertes 

Alumihiumoxid 

25,0% 


keines 


keines 


disk. 


64 


25,0 


AC 1 702 
50,0% 


Indicating Drierite 
25,0% 


keines 


ja 


disk. 



Tabelle 21 



Bei- 
spiel 


Dicke, mil 
(mm) 


% Gewichtszuwachs 
fur unverbrauchtes 
Trockenmittel 


.% des theoretischen 
Gewichtszuwachses 


mg 

Wasser/ 
g Folie 


Anfangs- 
geschwindigkeit 
mg/g Folie/h 


51 


8-9 

(0,20-0,23) 


84,7 


91.3 


193,1 


7,5 


52 


10-11 . 
(0,25-0,28). 


20,2 , 


82,6 


71,3 . 


3,2 


53 


9-11 

(0,23-0,28) 


20,2 


51,1 


46,8 


2,5 


54 


10-11 

(0,25-0,28) 


20,2 


84,9 


55,3 


4,3 


55 


11-12 
(0,28-0,30) 


23,1 


80,3 


75,0 


3,6 


56 . 


10-11 

(0,25-0,28) 


18,2 


89,9 


38,9 ' 


3,3 


57 


9-10 

(0,23-0,25) 


25,0 


81,5 


83,7 


3,0 


58 


9-10 

(0,23-0>25) 


25,0 


81,5 


52,8 


6,5 


.5.9 


9-11 

(0,23-0,28) 


25,0 •■ 


66.4 


74,8 


47,5 


60 


9-11 

(0,23-0,28) 


25,0 


67,9 


44,5 


6,5 


61 


12-13 
(0,30-0,33) 


25,0 


65,4 


64,8 


4,2 


62 


11-12 - 
(0,28-0,30) 


41,1 


48,9 


32,4 


7,2 


63 


10-11 

(0^5-0,28) 


15,9 


52,8 


21,0 


1,9 


64 


8,5-9,5 
(0,22-0,24) 


9,5 - 


68,6 


16,2 


1.2 



Tabelle 2 2 



Bei- 


StUnden zum Erreichen des 


Farbanderiing 


% des maximalen 


spiel 


angegebenen Prozentsatzes des 




Gewichtszuwachses beim 




maximalen Gewichtszuwachses 




endgultigen Farbwechsel 




10% 


50% 


90%, 




51 


4,3 


80 


285 


Blau-Rosa 




52 


3,2 


44 


166 


Blau-Rosa 




53 


2,1 


15 


58 


Blau-Rosa 




54 


1,5 '* 


26 


81 ' 


Blau-Grau 




55 


2,1 


28 


87 


Blau-Hellblau 




56 , 


1,2 


19 


64 


Turkis-Gelbbraun 




57 


5 


42 


145 


Blau-Rosa 




58 


.1.7 


26 


117 


Grau-Gelbbraun 




59 


0,3 


4.5 


44 


Turkis-Pfirsich 




60 


1.2 


24 


96 


keine (Grau-Grau) 




61 


1.7 


26 


117 


Blau-Rosa 




62 


0,7 


6,5 


48 


Grau-Grau 




63 


1,1 


18 


70 


Blau-Rosa 




64 


1,4 


14 


37 


Blau-Farblos 





Beispiele 65-67 

Die Beispiele 65-67 erlautern die Bildung poroser Folien durch 
Strecken von Polyolef in/Wachs -Folien, die hydrophile Moleku- 
larsiebe enthalten. Es wird gezeigt, dag die Geschwindigkeit 
der Wasserdampf adsorption nach dem Strecken viel groS.er ist 
als vorher . 

Die Zusammensetzungen sind in Tabelle 23 angegeben, die . Verar- 
,beiturigsbedingungen (Extrusionverf ahren rriit einer glatten 
GieStirommel) in Tabelle 24, und die Ergebnisse in den Tabellen 
25 und 26 . 



Beispiel 


Polyolef in 


Wachse 


4A MS 


Hypermer B24 6 




Gew.-% 


Gew . - % 


Gew. -% '. 


Gew. -% 


65 


PP 16, 2% . 


AC 1702 47,0% 


35,0% 


1,8% 


66 


PP 13, 1% . 


AC 1702 39,3% 


45,3% 


2, 3% 


67 


PP 61,9% 


AC 1702 21,5% 


15,8% 


0, 8% ' 



Bei dem verwendeten PP hande.lt e es sich lim die Soirte DS 5D45 
von Shell, und bei dem HDPE handelte es sich urn die Sorte 2804 
von Fina. Das Wachs CP-11 # ein Copolymer mit einem durch 
Dampfphasenosrnometrie 'bestimmten Molekulargewicht • ' von 110 0' 
wurde yon der Polymerabteilung von Petrolite erhalten. 



Tabelle 24 , 



Bei- 
spiel 


Zylindertemp. 

°F : (°C). .. 


Dusentemp. 
°F(°C) 


U/min der 
Schnecken 


Giefi trommel- 
temp. °F (°C) 


Gesamtdurchsatz. 
ib/hr (kg/h) 


65 


520-370(271-188) 


370 (188) 


90 . 


150(66) 


8,64(3,92) 


66 


520-370 (271-188) 


370 (188) . 


90 


150 (66) 


10,7 (4,85) 


67 . 


530-420 (277-216) 


400(204)' 


90 


215 (102) 


6,46 (2,93) 



Die Folien wurden unter Verwendung eines Folienstreckers von 
der ; T.M. Long Co. (Somerville, .NJ). mit. einem Streckverhaltnis 
von 2 x 2 und einer Fixiertemperatur von 110. °C gestreckt . Die 
Folien wurden vor dem Strecken . 30 s und nach dem Strecken 
2 min erhitzt, um die Folien hei£ zu fixieren. Die Entwicklung 
der Porositat zeigte .sich anhand der Tatsache, daS die Folien 
weiS wurden, und die Entwicklung von . diirchgehenden Poren 
zeigte sich anhand des . Biasenpainkts und der Gurley-Ergebnisse, 
die unten angegeben sind. Der Blasenpunkt ist ein.Mag fur die 
grofite PorengroSe in der Folie (ASTM F-316) , und der Gurley- 
Wert ist ein MaE fur den widerstand gegen Luftstromung. 



Dieser Wert ist eine Messung der Zeit in Sekunden zum 
Durchleiten von 50 cm 3 Luft durch eine Folie gemaS ASTM D-72 6, 
Verfahreri A. Die Blasenpunkt e wurden unter Verwendung . von 
Fluoroinert FC-43 bestimmt (Blasenpunkt = 6, 64/Durchbruchdruck 
in psi; oder Blasenpunkt = 4,58 x I0 4 /Druck in Pascal) / das 
von 3M erhaltlich ist. 



Tabelle 25 



Be i spiel 


Blasenpunkt, i±m 


Gurley-Wert, s/50 cm 


65 


0, 60 \ 


91,5 


66 


6,6 • 


11,3 


67 


0, 09 


2840 



Die in der Tabelle unten fur die Geschwindigkeit der Wasser- 
dampf cidsorption angegebenen Ergebnisse zeigen, da£ die Adsorp- 
tionsgeschwindigkeit nach dem Strecken ; viel grofier ist. Man 
beachte, daS bei Folien rait derselben Zusammensetzung efne 
dunnere Folie einen gegebenen Prozentsatz ihrer Adsorptionska- 
pazitat in einer kurzeren Zeit aufbrauchen wird als eine 
dickere Folie, aber die Auswirkung der Entwicklung von Porosi- 
tat in einer Folie auf die Adsorptionsgesehwindigkeit ist viel 
grofier als die Ariderung der Foliendicke. Im allgemeinen fiihren 
groSere Prozentwerte an Sorbensteilchen und grofiere Prozent- 
werte an Wachs zu groUeren Blasenpunkten, niedrigeren Gurley- 
Werten und hohereri Adsorptionsgeschwindigkeiten. 



Tabelle 2 6 



Beispiel 


Streck- 
verhaltnis 


Dicke 
mil (mm) 


Minuten zum Erreich€ 
angegebenen Adsor 


in der 
ption 


10% 


50% 


90% 


65 


2x2 


6,2 (0,16) 


0,7 


3,2 


44 




1 ,75 x 1 


8(0,20) 


2,8 


192. 


1500 




0 


10,5 (0,27) 


78 


1008 


2796 


66 


2x2 


7,2 (0,18) 


0,7 


3,2 


23 




1,75 x 1 


9(0,23) 


1,62 


24,6 


900 




0 


10,5(0,27) 


84 ... 


1134 


3216 


67 


2x2 


7,5(0,19) 


0,7 


3,2 


19 




1,75x1 


9 (0,23) 


1.5 


10,6 


153 




0 


12(0,30) 


222 


3960 


11580 



Beisoiele 68-70 

Die folgenden Beispiele* erlautern die Sorption von Wasserdampf 
durch Folien, die. beim Strecken keine durchgehenden Poren 
erhielten, die jedoch Mikrohohlraume erhielten, da sie weifier 
waren als die ungestreckte Fblie. Obwohl sie keine durchgehen- 
den Poren erhielten, war die Adsorptionsgeschwindigkeit bei 
gestreckten Folien viel groSer . Ein , Teil dieser Geschwindig- 
keitszunahme war lediglich auf die Abnahme der Foliendicke 
aufgrund des Streckens zuruckzufuhren, . aber der gro£te Teil 
der Zunahme war viel grofier, als man es aufgrund der Abnahme 
der Foliendicke erwarten wurde . 



Eine Folie mit der . folgenden Zusammerisetzung wurde unter Ver- 
wenduiag des Ext rus i onsver f ahr ens mit einer glatt'en Giefitrommel 
hergesteilt: 25,0 Gew.-% HDPE (Sorte 28 04 von Fina) , 56,0% .des 
Wachses CP 11 (ein Copolymer von Petrol ite Polymers mit einem 
durch Dampfphasenosmometrie bestimmten Molekulargewicht von 



1100), 18,1 Gew. -% ■ Molekularsieb Typ 4A (erhalten von Oxygen 
Services Company, - St . Paul) und 0,9 Gew.-% Hypermer B246 als 
Dispergdermittel (yon ICI Americas) . Die Fbliendicke betrug 
etwa 10,5 mil. (0,27 mm). Die Extras ionsbedingungen waren: 
Bereich der Zylindertemperatur 282-266 °C; Diise 254 °C; Schnek- 
kendrehzahl 135 U/min; und Sollwert der Temperatur der GieS- 
trommel 88 °C. 

Stucke dieser Folie wurden auf 1,75 x 1, Beispiel 69, und auf 
2x2, Beispiel 70/ gestreckt, wobei ein Folienstreckef von 
der T.M. Long Company mit einer Fixiertemperatur von 110 °C 
verwendet wurde (30 s Vorheizen, 2 min thermisches Fixieren) . 
Die gestreckten Folien enthielten keine durchgehenden Poren r 
was sich anhand des Fehlens eines meSbaren Gurley-Werts oder 
Blasenpunktes zeigte. Die Sorption von Wasserdampf wurde bei 
50% RH/20 °C bestimmt. Die. fur diese Folien verwendet en Moleku- 
larsiebe hatten eine Adsorptivitat von 22, 3 Gew. -.% . 



Bei- 
spiel 


Streck- 
verh. 


Dicke 
mil (mm) 


% des theor. Ge- 
wichtszuwachses 


mg Wasser/ 
g Folie 


Anf angsgeschwindig- 
keit mg/g Folie/h 


Stunden zum Erreichen der 
angegebenen proz. Adsorption 


10% 


50% 


90% 


68 


0 


5-7 

0,13-0,18 


84,7 


34,2 


1,6 


5,5 


208 


756 


69 


1.75 x 1 


7-9 

0,18-0,23 


62,5 


33,3 


10,9 ; 


0,3 


36,9 


143 


70 


2x2 


10,5 
0,27 


93,1 


37,6 


40,0 


0,1 


;8,9 


100 



Beigpiele 71-72 . 

Diese Beispiele zeigen die Sorption von Ammoniakdampf en ' durch 
Folien, die einen > hydrophoben Typ von Molekularsieb enthalten, 
Abscents 3000. -vertrieben von UOP (Molecular' Sieve Depart- 
ment, Mt. Laurel, New Jersey) . Dieses Molekularsieb war nicht 
vollstandig hydrophob, was sich anhand der bei 5 0% RH/2 0 °C 



bestimmten Sorption von etwa 2,4 Gew.-% Wasserdampf zeigte. 
Bei hydrophilen Molekularsieben, ' wie Typ.. 4A, kann bis zu. 28 
Gew.-% Wasser sorbiert werden, obwohl die Sorption durch 
kommerziell erhal.tliches . Material typischerweise etwa 20 bis 
24 Gew.-% betragt. . , 

Peispiel 71 . 

Eine Folie wurde hergestellt, die 34 , 6. Gew. -% Abscents 3000™, 
1.7./ 1 Gew. Polypropylen (Sorte DS 5D45,- von. Shell) , 46, 6 
Gew.-% des Wachses AC 1702 . (von Allied Signal) und 1, 7 Gew. -% 
Hypermer B246 als Dispergiermittel (von ICI Americas) ent- 
hielt. Diese Folie wurde unter Verwendung des Extrusionsver- 
fahrens und derselben GieiStrommel mit Mikropyramiden auf der 
Oberf lache, die auch in Beispiel 41-46 verwendet wurde, bei 
einer Fixiertemperatur von 32 °C hergestellt. Die Bereiche der 
Extrudertemperatur - betrugen: Zylinder 271-171 °C; Duse 171 °C; 
Schneckendrehzahl 12 0 U/min; und Gesarntdurchsat zrate 8,2. lb/hr 
(3,72 kg/h)-. Die Foliendicke betrug etwa 11,0 mil (0,28 mm). 

Beispiel 7 2 

Ein Stuck Folie aus Beispiel 71 wurde auf 2,5 x 2,5 gestreckt, 
wobei ein Fplienstrecker von der T.M. Long Company mit einer 
Fixiertemperatur von . 49 °C verwendet wurde (30 s Vorheizen urid 
2 min thermisches Fixieren) . Die gestreckte ;Folie war weifi, 
etwa 5,0 mil (0,13 mm) dick' und hatte einen Blasenpunke von 
1,1 fim (bestimmt unter Verwendung von FC-43) und einen Gurley- 
Wert von 620 s/50 cm 3 .' 

Gestreckte und ungestreckte Folien wurden auf Sorption von 
Ammoniak bewertet, indem man sie in einen abgedeckten Exsicca- 
tor legte, der auf dem Boden eine Lache aus konzentriertem 
Ammoniumhydroxid enthielt,. und das Gewicht der Folie als' 
Funktion der Zeit bestimmte. Eine f lache . Schicht von. unver- 
brauchtem Pulver Abscents 3000™ wurde den gleichen Bedingungen 



ausgesetzt. Die Ergebnisse fur die Folien sind in der Tabelle 
unten angegeben.. Das unverbrauchte Pulver sorbierte 17 Gew.-%, 
und die zum Sorbieren von 10%, 50% bzw. 90% dieses Gewichtszu- 
wachses erf orderlichen Zeiten betrugen 0,2, 3,5 bzw. 70 h. 



Bei- 
spiel 


Streck- 
verh. 


mg sorbiert/ 
gFolie 


Anfangsgeschw. 
mg/gFolie/h 


% des theor. 

Gewichts- 

zuwachses 


Zeit zum Erreichen des angegebenen 
Prozenfsatzes des maximalen 
Gewichtszuwachses 


10% 


50% 


90% 


71 


keines 


47,7 


11,5 


27,8 


0,4 


5,4 


58 


72 2,5 x 2,5 


52,2 


23,6 


30,9 


0,2 


3,0 


74 



Die Ergebnisse zeigten, dag sowohl porose als auch . nichtporose 
Folien dieser Erfindung, die Abscents 3000™ enthalten, fur die 
Sorption von Ammoniakdampf en geeigriet sind. 

•..,.'/ • ■ . ■ 

BeispiP.l e 73-74 



ura- 



Die folgenden Beispiele erlautern die Sorption durch Calci 
oxid in einer ungestreckten Folie sowie in einer Folie dersel- 
ben Zusammensetzung, die beim Strecken poros wurde . 



Die Folienzusammensetzung war: 20,0 Gew.-% Polypropylen . (Sorte 
DS 5D45 von Shell), 38,1 Gew.-% des Wachses AC 1702 (von 
Allied Signal').,, 39,4 Gew.-%' (15,0 Vol.-%) Calciumoxid (Kata- 
lognurnmer ' 33299 von Alfa) und 2,5 Gew.4 Hypermer LP1 als 
Dispergiermittel (von ICI Americas) . Sie wurde nach dem Extru- 
sionsverfahren unter Verwendung -einer" glatten Giefitrommel mit 
einer Fixiertemperatur von 77 °C hergestellt . Die Bereiche der 
Extrusionstemperatur betrugen: Zylinder 271-171 °G; Schnecken- 
drehzahl 120 U/min; buse 171 °C; und Gesamtdurchsatz 
4,63 kg/h) ; Die FOllendicke lag in einem Bereich von etwa- 
11-12 mil (0,28-0,30 mm). 
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Beispiel .74 

Ein Stuck der Folie aus Beispiel' 73 wurde auf 2x2 gestreckt, 
wobei .ein Folienstrecker von der T.M. Long Company mit einer 
Fixiertemperatur von 71 °C verwendet wurde (30 s Vorheizen, 
2 min thermisches Fixieren) . Die resul tierende Fplie hatte 
eine schmut zigweiKe Farbe, .einen Blasenpunkt von 0,05 /zm (be- 
stimmt unter Verwendung. von FC-43) und einen Gurley-Wert von 
etwa 8000 s/50 cm 3 . 

Die Beispiele 73 und 74 wurden bei 50% RH/20 °C bewertet. Das 
verwendete Calciumoxid zeigte unter denselberi Bedingungen eine 
Zunahrne von 39 Gew.-%. Wie bei Beispiel 41 erfolgte wahrend 
der ersten 8 -h der Einwirkurig nur sehir wenig Sorption, ... worauf 
eine Zeit mit rascherer Adsorption f olgte . Die .Ergebnisse 
zeigten, daS die Adsorptionsgeschwindigkeit fur die Folie, die 
gestreckt worden war, grofier war. 



Bei- 
spiel 


Sitreck- 
verh. 


Dicke mil 
(mm) 


% des theor. 
Gewichtszuwachses 


mg Wasser/ 
g Folie 


Stunden zum Erreichen des angegebenen 
Prpzentsatzes der Adsorption 


10% 


50% 


90% 


73 


0 


11-12 
0,28-0.30 


86,1 


132,0 


30 ' 


87 


161 


74 


2x2 


5,5-6,5: 
0,14-0,17 


87,9 . 


135 


13,8 


40 


90 



Beispiel 75 

Dieses Beispiel zeigt die Herstellung einer Folie, die Calci- 
umoxid in ungefahr demselben Volumenverhaltnis\von Teilchen zu 
Wachs enthalt wie in Beispiel 33, das etwa 112 Vol.-% Moleku- 
larsi€^b Typ 4A relativ zum Volumen des verwendeten Wachses 
enthielt. Die fur diese Berechnungen verwendeten. Dichten be- 
trugen 1,1 g/cm 3 f ur , Molekularsieb ' Typ 4A (trocken), 3,3 g/cm 3 
fur CaO (trocken) -und 0,88 g/cm 3 fur das Wachs AC 1702. 



* 
t 
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Die folgende Zusamraensetzung wurde unter Verwendung des dis- 
kontinuierlichen Verfahrens hergestellt: 4,60 Gew.-% HDPE 
(Sorte 2804 von Fina) ,' 18,30 Gew.-% des Wachses AC 1702 (von 
Allied Signal) und 77,10 Gew.-% CaO (von Alfa, Kat.-Nr. 
10923 ). Die Mischerbedingungen waren .100 U/min bei 270 °C 
wahrend 15 min. Die PreSbedingungen waren 180 °C wahrend 5 min. 
Die Folie wurde durcH Eintauchen in Wasser von Raumtemperatur 
abgeschreckt, nachdem er aus der Presse entnommen wurde, und 
rasch abgewischt, urn Wasser zu entfernen. Die res'ultierende 
, Foliendicke lag in einera Bereich von. etwa 10 bis 12 mil. '." 

Ein Stuck dieser Folie wurde bei 50% RH/2 0 °C bewertet. Es 
zeigte sibh, daE es 291 mg/g Folie sorbierte. Die Zeiten in 
Stunden zutn Erreichen' von 10%, 50% bzw. 90% der maximal sor- 
bierten Menge betrugen 77, 142 ..bzw. 631. Die Sorptionsge- 
schwindigkeit war wahrend der erst en 50 h sehr gering, und 
darauf folgte eine Zeit mit rascherer Adsorption. 

Beispiele 76-77 

Diese Beispiele zeigen die Herstellung und Bewertung von 
Folien, ungestreckten und gestreckten, die Aktivkohle als 
Sorbens enthielten. Die Aktivkohle war eine Kohle auf Kpkos- 
nufibasis von Calgon, Sorte PCB-GHP, eine Entwicklungssorte, 
die pulverisiert wurde, sq dafi man eine TeilchengroEevertei- 
lung erhielt, bei der 90 Vol.-% der Teilchen kleiner als etwa 
11 nn waren. 

Beispii 



Die folgende Zusamraensetzung wurde unter Verwendung des dis- 
kontinuierlichen Verfahrens hergestellt: 18,4 Gew.-% Pol.ypro- 
pylen (Sorte DS 5D45 von Shell) ,. 34 , 1 Gew. -% des Wachses M- 
5150 (von Moore and Munger) und 47,5 Gew.-% Aktivkohle. Die 
Mischerbedingungen waren 100 U/min bei 270 °C wahrend 30 min. 
Die PreSbedingungen waren 200 °C wahrend 7 min. Die Folie wurde 



in Wasser von Raumtemperatur abgeschreckf. Die result ierende 
Folien hatte eine Dicke. von etwa 12 mil (0,30 mm) 

Bejspjel 77 

Ein Stuck Folie aus Beispiel 76 wurde mit einer Fixiertempera- 
tur von 132 °C (3.0 s Vorheizen, kein thermisches Fixieren) auf 
1,25 x 1 gestreckt, wobei ein Folienstrecker von T.M. Long 
verwendet wurde. Fur diese Folie wurde ein . Blasenpunkt . von 
etwa 0,1. jxm (unter Verwendung von FC-43) und ein sehr groEer 
Gurley-Wert '(von uber etwa 65 000 s/50 cm 3 ) . gefunden. Eine 
Untersuchung durch Rastere.lektronenmikroskopie zeigte, daS die 
Hauptmasse der Folie poros war, daJS es aber eine Haut auf 
beiden Oberflachen gab. Diese Haut war of f ensichtlich diinn 
genug,. urn im Blasenpunktexperiment zu, reifien. . 

Stiicke von ungestreckter und gestreckter, Folie wurden TCE- V 
•Dampfen (Trichlorethylen) ausgesetzt, indem man sie bei Raum- 
temperatur in einen .Exsiccator legte> der auf dem Boden eine" 
Lache aus, TCE enthielt . Eine Probe der unverbrauchten Kohle. 
wurde den gleichen Bedingungen ausgesetzt. Das Probengewicht 
wurde als Funktion der Zeit verfolgt, bis die - maximale Menge 
TCE sorbiert worden war: bei ungestreckter Folie (Beispiel 76) 
wurden nach 20 h 227 mg/g Folie (108 mg/g Kohle . in der Folie) 
sorbiert; bei gestreckter Folie (Beispiel 77) wurden nach 
23,5 h 325 mg/g Folie (154 mg/g Kohle in der Folie) sorbiert; 
und bei unverbrauchter Aktivkohle wurden nach "48 h 600 mg TCE 
pro Gramm Kohle sorbiert. Wahrend die Kohle in den Folien also 
eine geringere Sorptivitat hatte als die unyerbrauchte, Kohle/. 
zeigten diese Ergebnisse, daS Kohle in einer . nichtporosen 
Folie sowie in einer porosen Folie mit Oberf lachenhautchen 
(keine durchgehenden Poren) noch Sorptionswirkiing . zeigten . • * 



Anmeldungs-Nr. 96 922 539.0 .. SMB 

Verof f entli chungs -Nr . 0 847 303 



P a t e n t a n _s or u q h p 

1. Gegenstand, der einen sorptiven Gegenstand und eine 
Yerpackung, in die der sorptive Gegenstand eingeschlossen 
ist, um ihn vor vorzeitiger Sorption zuschutzen, umfaSt, 
wobei. der sorptive Gegenstand eine Polyolef inmatrix, in 
der Polyolef inmatrix verteilte sorptive Teilchen sowie 
ein innerhalb der Polyolef inmatrix verteiltes Wachs um- 
faSt, wobei das Wachs und das Polyolef in in . der Schmelze 
miteinander gemischt warden und das Wachs sich beim Ab- 
kuhlen des Gemisehs als eigene Phase vom Polyolef in ge.-, 
trennt hat, wodurch der Gegenstand sorptiv ist, die Sorp- 
■> ■ tion jedoch im Vergleich zu einem Gegenstand, der an den 
durch das Wachs .besetzten Stellen Hohlraume aufweist, 
verzogert ist. 

2. Gegenstand gemafi Anspruch 1, wobei die Polyolef irie aus 
Polyethylenen, Polypropylen, Copolymeren von Ethyl en und 
Propyl en, Polybutylen, Ethylenvinylacetat und Gemischen 
davon ausgewahlt sind. - ■ 

3. Gegenstand gemafi Anspruch. 2 , wobei die Polyethylene aus 
Polyethylen hoher Dichte, Polyethylen geririger Dichte, 
linearem Polyethylen geringer Dichte und ultrahochmoleku- 
larem Polyethylen ausgewahlt sind. 

4. Gegenstand gemaE Anspruch 1,' wobei die Wachse. aus Paraf- 
finwachsen, mikrokristallinen Wachsen, , Fischer-Tropsch- 

. Wachsen, Wachsen' aus hiedermolekularem Polyethylen und 



niedermolekularen. Ethylen-Propylen-Copolymeren sowie in 
der Natur vorkommenden Wachsen ausgewahlt sind. 

Gegenstand gemafi Anspruch 1, wobei die Wachse aus nieder- 
molekularem Polyethylen und die niedermolekularen Ethy- 
len-Propylen-Copolymere ein Zahlenmittel des Molekularge- 
wichts von weniger als etwa 10 000 haben. 

Gegenstand gemaE Anspruch 1, wobei die . sorptiven Teilchen 
v/assiersorbierende Molekularsiebe umfasseri." 

Gegenstand gemafi Anspruch 6, wobei es sich bei den Mole-, 
kularsieben urn synthetisch hergestellte kristalline Me- 
tallaluminosilicate oder urn naturlich vorkommende Quel- 
len, die kristalline Metallaluminosilicate enthalten, 
welche durch Entfernen ihres Hydratwassers ftir - die Ad- 
sorption aktiviert wurden, handelt. 

Gegenstand gemafi Anspruch 1, wobei die sorptiven Teilchen 
hydrophobe Molekularsiebe umfassen. 

Gegenstand gemafi Anspruch 1, wobei die sorptiven Teilchen 
andere Dampfe als Wasserdampf sorbieren. 

Gegenstand gemafi Anspruch 1, der weiterhin ein Disper- 
giermittel fur' die sorptiven Teilchen umf afit . 

Gegenstand gemafi Anspruch 1, wobei der sorptive Gegen- 
stand, wenn das Polyolef in ein Polyethylen oder Polypro- 
pylen mit einem Schmelzindex von etwa .1 oder weniger ist, 
20 bis 80 Gewichtsteile Polyolef in, etwa 80 bis 20 Ge- 
wichtsteile Wachs, so daS die Summe der Gewichtsteile von 
Polyolef in und Wachs gleich 100 ist, sowie zwischen etwa 
110 Volumenprpzent sorptives teilchenf ormiges Material, 
bezogen auf ' das Volumen des Wachses, und einer Menge, . so 
dafi man wenigstens 10 Gew. -% sorptives teilchenf ormiges 



Material erhalt, bezogen auf . das Gewicht der gesamten Fo- 
lie, umfaSt. 



Gegenstand gemaS Anspruch l, wobei der. sorptive Gegen- 
stand, wenn das Polyolefin. einen Schmelzindex von uber 
etwa 1 hat, etwa 50 bis 80 Gewichtsteile Polyolef in, etwa 
50 bis 2 0 Gewichtsteile Wachs, so dafi die Summe der Ge- 
wichtsteile von Polyolefin und Wachs gleich 100 ist, so- 
wie zwischen etwa 110 Volumenprozent sorptives teilchen- 
formiges Material,' bezogen auf das Volumen des Wachses, 
und einer Menge, so da)3 man wenigstens 10 Gew.-% sorpti- 
ves teilchenformiges Material erhalt, bezogen auf das Ge- 
wicht der gesamten Folie, umfafit. 

Gegenstand gemafi Anspruch 1, wobei der sorptive Gegen- 
stand, wenn das Polyolefin ultrahochmolekulares Polyethy- 
len (UHMWPE) mit einem Schmelzindex von im wesentlichen 0 
ist, 2 bis 50 Gewichtsteile UHMWPE und etwa 98 bis 50 Ge- 
wichtsteile Wachs, so daE die Summe der Gewichtsteile von 
Polyolefin und Wachs gleich 100 ist,' sowie zwischen etwa. 
.110 Volumenprozent sorptives teilctienf ormiges Material, 
bezogen auf das Volumen des Wachses, und einer Menge, so 
dag man wenigstens 10Gew.-% sorptive Teilchen erhalt, 
bezogen auf das Gewicht der gesamten; Folie, urnf a£t "[ 

Gegenstand gemaE . Anspruch 1, der gestreckt wurde, urn den 
Gegenstand poros zu machen. .. 

Gegenstand gemaS Anspruch 1, der einen indikator umfaEt, 
der nach Sorption von Material in den Gegenstand die Far- 
be des Gegenstands verandert . 

Gegenstand gemafi ■ Anspruch 1, der . wenigstens auf einer 
Seite.. eine Folie verwendet, die die Transmission von 
Dampf in den Gegenstand einschrankt . 



Verfahren zum Entfernen von Material aus der Luft oder 
aus einem Objekt in der Umgebuhg, umfassend das Herstel- 
len eines sorptiven Gegenstands, der eine Polyolef inma- 
trix, in der Polyolef inmatrix verteilte sorptive Teilchen 
sowie ein innerhalb der Polyolef inmatrix verteiltes Wachs 
umfaSt, wobei das Wachs .und das Polyolef in in der Schmel-' 
ze miteinander gemischt wurden .und das Wachs sich beim 
Abkiihlen des Gemischs als eigene Phase vom Polyolef in' ge- 
trennt hat, wodurch der Gegenstand sorptiv ist, die Sorp- 
tion jedoch im Vergleich zu einem . Gegenstand, der an den 
durch das Wachs besetzten Stellen Hohlraume . aufweist, 
verzogert ,ist.; Schutzen des Gegenstands vor vorzeitiger 
Sorption, indem man' ihn auf eine abziehbare Folie la-mi-' 
niert oder ihn -in eine Verpackung einschliefit; und Ent- 
fernen der Folie oder Offnen der Verpackung, so'dag' sich 
der sorptive. Gegenstand moglichst nahe bei der Luft oder 
dem Objekt befi'ndet, aus dem Material entf ernt werden 
soil . 

Verfahren gemafi Anspruch 17, wobei die Polyolef ine des 
sorptiven Gegenstands aus Polyethylene, Polypropylen oder 
Copolymeren von Ethylen und Propylen, ; Polybutylen, Ethy- 
lenvinylacetat und Gemischen davon . ausgewahlt sind. 

Verfahren gemafi Anspruch 17, wobei die Wachse des sorpti- 
ven Gegenstands aus Paraffinwachsen, ' mikrokristallinen 
Wachsen, Fischer-Tropsch-Wachsen, Wachsen aus niedermole- 
kularem . .Polyethylen und niedermolekularen Ethylen- 
Propyleh-Copolymeren sowie in /der Natur vorkommenden 
Wachsen ausgewahlt sind. 

Verfahren gemaS Anspruch 17, wobei die sorptiven Teilchen 
wassersorbierende Molekularsiebe umfassen. 

Verfahren gemaS Anspruch 17, wobei' es sich bei den Mole- 
kularsieben des Entf euchtungs^egenstands urn synthetisch 
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hergestellte kristalline Metallaluminosilicate oder urn 
naturlich. vorkommende Quellen, die kristalline. Metallalu- 
minosilicate enthalten, welche durch Entfernen ihres Hy- 
dratwassers fur die Adsorption aktiviert wurden, handelt, 

22. Verfahren gemaS Anspruch 17, wobei die sorptiven Teilchen 
hydrophobe Molekularsiebe umf assen. 

23. Verfahren gemaE Anspruch 17, wobei die sorptiven Teilchen 
andere Dampfe als Wasserdampf sdrbieren . - 

24. Verfahren gemaS Anspruch 17, das weiterhin ein Disper- 
,■ giermittel umfafit, urn die Dispersion der sorptiven Teil- 
chen in dem sorptiven Gegenst and zu unterstiitzen. 

25. Verfahren gemafi Anspruch 17/ das weiterhin einen Keim- 
bildner in dem sorptiven Gegenstand umfafit, der die Keim- 
bil dung'- des Polyolefins unterstutzt. 

26. Verfahren gemaS Anspruch 17, .' wobei der sorptive .Gegen- 
stand, wenn das Polyolefin des sorptiven Gegenstands ei- 
nen Schmel-zindex von etwa 1 oder weniger hat, 20 bis 80 
Gewichtsteile Polyolefin, 80 bis 20 Gewichtsteile Wachs, 
so dafi die Summe der Gewichtsteile von Polyolefin und 
Wachs gleich 100 ist, sowie zwischen etwa 110 Volumenpro- 
zent sorptives teilchenf ormiges Material, bezogen auf das 
Volumen des Wachses, und einer Menge, so dafi man wenig- 
stens 10 Gew.-% ; sorptives tfeilchenf ormiges Material er- 
ha.lt, bezogen auf das Gewicht der gesamten Folie, umfafit. 

27. Verfahren gemafi Anspruch 17, wobei der sorptive Gegen- 
stand, wenn das Polyolefin des sorptiven Gegenstands ei- 
nen Schmelzindex von uber etwa 1 hat, etwa 5 0 bis 8 0 Ge- 
wichtsteile Polyolefin, 50 bis 20 Gewichtsteile Wachs , so 
dafi die Summe der Gewichtsteile von Polyolefin und Wachs 
gleich 100 ist, sowie zwischen etwa 110 Vblumeriprozent 



sorptives teilchenf ormiges Material, bezogen auf das Ge- 
wicht des Wachses, und einer Menge, so daS . man wenigstens 
10 Gew.-% sorptives teilchenf ormiges Material erhalt, be- 
zogen auf das Gewicht der gesamten Folie, umf aEt . 

Verfahren gemaS Anspruch 17, wobei der sorptive Gegen- 
stand, wenn das Polyolef in . des sorptiven Gegenstands ei- 
nen Schmelzindex von im wesentlichen 0 hat, etwa 2 bis 50 
Gewichtsteile des Polyolefins und 98 bis 50 Gewichtsteile 
Wachs, so daS .die Summe der Gewichtsteile von Polyolef in 
und.Wachs gleich 100 ist, sowie zwischen etwa 110 Voiu- 
menprozent sorptives teilchenf ormiges Material, bezogen 
auf das Volumen des Wadhses, und einer Menge, so dafi man 
wenigstens 10 Gew. -% sorptive Teilchen erhalt, bezogen 
auf das Gewicht der gesamten Folie, umf a£t . 

Verfahren gemaS Anspruch 17, wobei .der sorptive Gegen- 
stand gestreckt wurde , urn den Gegenstand poros zu machen. 

Verfahren. gemaS Anspruch 17, wobei der sorptive Gegen- 
stand einen Indikator umfaKt, der nach Sorption von Mate- 
rial in den Gegenstand die Farbe des Gegenstands veran- 
dert, 

Verfahren, gemafi Anspruch 17, wobei der sorptive Gegen- 
stand eine Folie umfaSt, die auf wenigstens eine Seite 
des Gegenstands laminiert ist und die 1 die ' Transmission . • 
von Dampf in den Gegenstand einschrankt . 
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